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'• ~ предисловие 

В решениях XXVII съезда Коммунистической партии 
Советского Союза содержится требование прило¬ 
жить максимум усилий для коренного улучшения ка¬ 
чества продукции и качества всей работы, для чего 
необходима предельная мобилизация сил всех 
предприятий, всех звеньев управления при опоре на со¬ 
временные достижения науки и техники. Возможности 
повышения качества металлопродукции неразрывно 
связаны с повышением требований к достоверности 
результатов аналитического контроля. 

Поэтому получение измерительной информации о 
химическом составе сырья и готовой продукции все бо¬ 
лее становится одним из специфических направлений 
производственной деятельности, без которого невозмож¬ 
но обеспечить стабильность технологических процессов 
и требуемое качество выпускаемой продукции, а также 
наиболее эффективное использование ее в народном 
хозяйстве. Предприятия, контролирующие химический 
состав черных металлов, в настоящее время используют 
тысячи автоматизированных измерительных систем и 
других высокопроизводительных установок, основанных 
на физических и физико-химических процессах измере¬ 
ний химического состава и позволяющих согласовать 
продолжительность аналитического контроля с требо¬ 
ваниями технологического цикла современного метал¬ 
лургического производства. 

Широкое внедрение инструментальных методов из¬ 
мерений состава привело к принципиальному измене¬ 
нию роли классических методик химического анализа 
в установлении качества металлопродукции. Из основ¬ 
ного, практически единственного, источника измери¬ 
тельной информации для входного контроля, маркиров¬ 
ки готовой продукции и контроля технологических про¬ 
цессов они все более превращаются в средство решения 
особо важных задач и разрешения конфликтных ситуа¬ 
ций, уступив свое первоначальное назначение высоко¬ 
производительным инструментальным («сравнитель¬ 
ным») методам. В то же время, по мере возрастания 
роли инструментальных методов в непосредственном 
выполнении технических измерений состава производ¬ 
ственных проб систематически расширяются функции 
классических методов химического анализа и стандарт¬ 
ных образцов состава в области метрологического 
обеспечения результатов сравнительных измерений, а 





следовательно, значительно возрастают число и зна¬ 
чение метрологических задач, которые требуется решать 
в рамках химико-аналитических лабораторий отрасли. 

Как показал опыт, подобные задачи могут быть ре¬ 
шены только при постоянном взаимодействии органи¬ 
заций Госстандарта, ведомственных служб, метрологи¬ 
ческих и аналитических подразделений промышленных 
предприятий. Поэтому для организации такого взаимо¬ 
действия ИСО ЦНИИчермета и Свердловским филиа¬ 
лом ВНИИМ 1 была разработана целевая «Программа 
работ по метрологическому обеспечению измерений 
химического состава материалов черной металлургии 
на базе применения стандартных образцов (1978— 
1985 гг.)». Выполнение заданий целевой программы 
(в основном, после выхода первого издания настоящего 
справочника) позволило создать систему так называе¬ 
мого метрологического контроля, представляющего со¬ 
бой установление и применение комплекса положений 
и правил, определяющих организацию и методику про¬ 
ведения работ по оценке соответствия точности изме¬ 
рений химического состава установленным требова¬ 
ниям на основе применения: а) системы стандартных 
образцов, обеспечивающей получение необходимой для 
метрологического контроля информации о фактической 
точности измерений и б) взаимоувязанных норм и конт¬ 
рольных нормативов для сопоставления фактической 
точности измерений с требуемой. 

В ходе выполнения целевой программы проведен 
ряд научно-исследовательских работ по проблемам 
обеспечения единства и точности измерений химическо¬ 
го состава как важнейшей составной части метрологи¬ 
ческого обеспечения металлургического производства, 
практически полностью обновлена отраслевая норма¬ 
тивно-техническая документация, распространяющаяся 
на измерения химического состава черных металлов 
непосредственно в заводских условиях, повышена ква¬ 
лификация в области метрологического обеспечения 
свыше 500 сотрудников заводских лабораторий и т. д. 
Важнейшим результатом выполнения целевой програм¬ 
мы явилась аттестация химико-аналитических подраз¬ 
делений всех металлургических предприятий и органи¬ 
заций Минчермета СССР с целью установления и 


1 В 1986 г. этот институт преобразован во Всесоюзный научно- 
исследовательский институт метрологии стандартных образцов 
(ВНИИМСО). 





правового подтверждения выполнения измерений е тре¬ 
буемой точностью. 

Появление новых научно-методическйх разработок 
В области метрологического обеспечения измерений хи¬ 
мического состава наряду с возрастанием требований 
к контролю Продукции, Потребовало несколько изме¬ 
нить содержание предлагаемого читателю справочника: 
По сравнению с первым изданием В нем уделено значи¬ 
тельно больше Внимания нормированию точности изме¬ 
рений химического состава материалов черной метал¬ 
лургии, контролю за достоверностью измерений в ана¬ 
литических лабораториях отрасли, их аттестации и т, д. 

Следует подчеркнуть, что непосредственное приме¬ 
нение положений, излагаемых В справочнике, допусти¬ 
мо только на предприятиях и 6 организациях Минчер- 
мета СССР; возможность распространения этих поло^- 
жений на деятельность аналитических лабораторий 
других министерств и ведомств должна согласовывать¬ 
ся ведомственной метрологической службой с соответ¬ 
ствующими органами Госстандарта, так как помимо 
учета специфики аналитических работ в той или иной 
области внедрение метрологического контроля требует 
предварительного решения большой группы вопросов 
технического и организационного характера. Среди этих 
вопросов на первое место выдвигается разработка стан¬ 
дартных образцов предприятий (или отраслевых) для 
индивидуальной градуировки измерительных установок 
инструментального анализа, которые по химическому 
составу и физико-химическим свойствам должны пол¬ 
ностью соответствовать контролируемым объектам. 

В приложении к справочнику указаны номера атте¬ 
статов на методики отраслевого применения, которые 
используют для аттестации стандартных образцов, а 
также для контроля готовой продукции (до разработки 
соответствующих государственных стандартов). 

Как и в предыдущем издании, по основным вопро¬ 
сам, включенным в справочник, приведен список реко¬ 
мендуемой литературы, содержащий как использован¬ 
ные авторами источники, так и публикации, которые 
дают возможность более глубоко ознакомиться с рас¬ 
сматриваемыми положениями, обоснованием принятых 
критериев, выводами, формул и т. д. 

Авторы надеются, что предлагаемый читателю спра¬ 
вочник может оказаться полезным для работников ме¬ 
таллургических предприятий и научно-исследователь¬ 
ских организаций, 



1 СТРУКТУРА 

МЕТРОЛОГИЧЕСКОЙ СЛУЖБЫ 
ПО СТАНДАРТНЫМ 
ОБРАЗЦАМ И ИЗМЕРЕНИЯМ 
ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА 


1.1. Государственная служба стандартных образцов 

Основные задачи и организационные основы государст¬ 
венной службы СО изложены в руководящем документе 
РД 50—154—79. Государственная служба СО (ГССО) 
является составной частью государственной метрологи¬ 
ческой службы и представляет собой систему координи¬ 
рованной деятельности предприятий и организаций, свя¬ 
занных с созданием и применением СО как средств мет¬ 
рологического обеспечения народного хозяйства. Главной 
задачей ГССО является обеспечение единства измерений 
путем разработки, производства, аттестации и внедрения 
СО. ГССО функционально объединяет организации и 
подразделения, относящиеся к государственной и ведом¬ 
ственной метрологическим службам. 

К организациям и подразделениям государственной 
метрологической службы, объединяемым ГССО, относят¬ 
ся: Главный центр государственной метрологической 
службы (ВНИИМС), Главный центр СО (ВНИИМСО), 
главные центры и центры государственных эталонов и 
органы государственной метрологической службы в со¬ 
юзных республиках. К организациям и подразделениям 
ведомственных служб относятся: уполномоченный орган 
министерства (ведомства), головные и базовые организа¬ 
ции по СО, задачи, обязанности и права которых опреде¬ 
лены РД 50—155—79. Специализацию главных центров 
и центров государственных эталонов и органов государ¬ 
ственной метрологической службы в союзных республи¬ 
ках в области разработки СО устанавливает Госстандарт, 
а головных и базовых организаций отрасли — соответст¬ 
вующие министерства. В рамках ГССО основные функции 
этих организаций регламентируют следующим образом. 

Госстандарт обеспечивает развитие ГССО, определя¬ 
ет основные направления ее развития и технико-экономи¬ 
ческие основы обеспечения страны СО; координирует 
деятельность министерств в области ГССО; издает осно¬ 
вополагающие нормативно-технические документы, инст¬ 
рукции, методические указания и иные акты, обязатель¬ 
ные для всех министерств, предприятий и организаций в 
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части их деятельности по осуществлению ГССО; утверж¬ 
дает и допускает к применению в СССР государственные 
СО веществ и материалов по представлению Главного 
центра СО; осуществляет руководство разработкой годо¬ 
вых и перспективных планов работ по ГССО как части 
планов государственной стандартизации; разрабатывает 
межотраслевые программы метрологического обеспече¬ 
ния на основе применения СО; руководит планировани¬ 
ем работ по созданию СО в рамках международного со¬ 
трудничества; осуществляет через территориальные ор¬ 
ганы государственный надзор за метрологическим обес¬ 
печением измерений состава и свойств веществ и мате¬ 
риалов на основе применения СО предприятиями и орга¬ 
низациями; утверждает по согласованию с ведомством 
типовые положения о головных и базовых организациях 
по СО; осуществляет общее руководство и координацию 
деятельности организаций государственной и ведомст¬ 
венных служб в работах по анализу состояния метроло¬ 
гического обеспечения измерений свойств веществ и 
материалов с целью планирования развития ГССО; осу¬ 
ществляет общее руководство и координацию деятель¬ 
ности функциональных подразделений ГССО в работах 
по международному сотрудничеству в области метроло¬ 
гии. 

Главный центр СО осуществляет научно-методическое 
руководство ГССО, определяет основные направления 
развития и стандартизации метрологического обеспече¬ 
ния измерений состава и свойств веществ и материалов 
на основе применения СО; разрабатывает научные ос¬ 
новы и общие метрологические вопросы изготовления, 
исследования, аттестации и применения СО; разрабаты¬ 
вает проекты основополагающих нормативно-технических 
документов, относящихся к ГССО, издает методические 
указания и другие инструктивные документы, обязатель¬ 
ные для всех функциональных подразделений ГССО; ко¬ 
ординирует деятельность всех функциональных подраз¬ 
делений ГССО по планированию разработки и выпуска 
СО, в том числе в рамках международного сотрудничест¬ 
ва; представляет в Госстандарт проекты сводных годо¬ 
вых и перспективных планов работ по осуществлению 
функций ГССО, проводит экспертизу и аттестацию госу¬ 
дарственных СО, представляет заключения по ним на 
утверждение Госстандартом и ведет раздел «Стандарт¬ 
ные образцы» Государственного реестра СИ, прошедших 
государственные испытания. 
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Главные центры и центры государственных эталонов 
осуществляют разработку, исследование и аттестацию 
СО веществ и материалов в соответствии со специализа¬ 
цией, анализ состояния измерений состава и свойств ве- 
ществ и материалов. 

Органы государственной метрологической службы в 
союзных республиках осуществляют государственный 
надзор за применением СО предприятиями и организа¬ 
циями для метрологического обеспечения измерений со¬ 
става и свойств веществ и материалов на основе приме¬ 
нения СО. 

Министерства (ведомства) руководят деятельностью 
ведомственных метрологических служб по созданию СО; 
создают по согласованию с Госстандартом и обеспечива¬ 
ют развитие головных и базовых организаций по СО, 
определяют их специализацию; утверждают по согласо¬ 
ванию с Госстандартом положения о головных и базо¬ 
вых организациях; разрабатывают и представляют в 
Госстандарт предложения к проектам планов государст¬ 
венной стандартизации по разработке и выпуску СО; ут¬ 
верждают нормативно-технические документы по разра¬ 
ботке, аттестации, утверждению, регистрации и примене¬ 
нию СО. 

1.2. Метрологическая служба 
Министерства черной металлургии СССР 

Метрологическая служба Министерства черной ме¬ 
таллургии СССР организована приказом Министерства 
черной металлургии СССР от 22 мая 1978 г. № 411 в со¬ 
ответствии с постановлением Центрального Комитета 
КПСС и Совета Министров СССР от 10 ноября 1970 г. 
№ 937 «О повышении роли стандартов в улучшении ка¬ 
чества выпускаемой продукции» и постановлением Гос¬ 
стандарта от 9 ноября 1976 г. № 2503 о введении в дей¬ 
ствие ГОСТ 1.25—76 «Государственная система стандар¬ 
тизации. Метрологическое обеспечение. Основные поло¬ 
жения». 

Метрологическую службу отрасли возглавляет глав¬ 
ный метролог министерства. В состав ее входят ответ¬ 
ственные за работу по метрологическому обеспечению в 
Минчермете УССР, всесоюзных промышленных объеди¬ 
нениях и управлениях; головная центральная организа¬ 
ция метрологической службы; головные организации ме¬ 
трологической службы по отдельным видам измерений; 
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базовые организации метрологической службы; uetif- 
ральные лаборатории метрологии на предприятиях 
отрасли (начальник лаборатории метрологии является 
главным метрологом предприятия). Головной централь¬ 
ной организацией метрологической службы отрасли оп¬ 
ределен Центральный научно-исследовательский инсти¬ 
тут черной металлургии им. И. П. Бардина (ЦНИИчер- 
мет). Для выполнения задач, возлагаемых на головную 
центральную организацию, в ЦНИИчермете создана от¬ 
раслевая лаборатория стандартизации и метрологии, 
руководитель метрологического подразделения которой 
является заместителем главного метролога Минчермета 
СССР. 

Основными задачами метрологической службы от¬ 
расли являются: 

— обеспечение единства и требуемой точности изме¬ 
рений, повышение уровня и развитие техники измерений 
и испытаний на предприятиях и в организациях мини¬ 
стерства; 

— методическое руководство, координация и осущест¬ 
вление работ по метрологическому обеспечению произ¬ 
водства продукции, выпускаемой предприятиями мини¬ 
стерства, и разработки новых видов продукции; 

— внедрение современных методов и средств измере¬ 
ний, испытаний и контроля на предприятиях и в органи¬ 
зациях министерства; 

— планирование разработки и выпуска, а также про¬ 
ведение государственных испытаний разрабатываемых и 
выпускаемых в отрасли СИ; 

— обеспечение поверки и организации ремонта СИ, 
осуществление ведомственного контроля за их состояни¬ 
ем и применением, за соблюдением метрологических 
правил, требований и норм на предприятиях и в органи¬ 
зациях министерства; 

—разработка и внедрение стандартов Государствен¬ 
ной системы обеспечения единства измерений; 

— проведение метрологической экспертизы проектов 
стандартов и технических условий, технологической и 
конструкторской документации; 

— взаимодействие с Госстандартом и его органами по 
вопросам метрологического обеспечения. 

Разработку и контроль за выполнением плана метро¬ 
логического обеспечения и организационно-технических 
мероприятий, направленных на соблюдение единства 
измерений и повышение технического уровня СИ, осуще- 
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сігбляют главный метролог министерства и ответственные 
за работы по метрологическому обеспечению в Минчер- 
мете УССР, всесоюзных промышленных объединениях и 
управлениях. 

Структурные подразделения метрологической служ¬ 
бы отрасли осуществляют следующие функции: 

Головная центральная организация метрологической 
службы — планирование и методическое руководство 
работами головных организаций по отдельным видам 
измерений, базовых организаций и метрологических 
служб предприятий и организаций; подготовку и пред¬ 
ставление в министерство обобщенных материалов и 
предложений по совершенствованию метрологического 
обеспечения отрасли. 

Головные организации метрологической службы по 
отдельным видам измерений — обеспечение единства 
методов и должного технического уровня СИ по закреп¬ 
ленным видам измерений. Головной организацией метро¬ 
логической службы Минчермета СССР по измерениям 
химического состава металлов и сплавов и СО является 
Институт стандартных образцов (ИСО) ЦНИИчермета. 
Метрологическое обеспечение измерений массовой доли 
газов в сталях, а также автоматизированных измери¬ 
тельных систем возложено на Отдел центральных лабо¬ 
раторий ЦНИИчермета. 

Базовые организации метрологической службы — ор¬ 
ганизационно-методическое руководство прикрепленны¬ 
ми к ним предприятиями и организациями; подготовку 
и представление во всесоюзные промышленные объеди¬ 
нения и головную центральную организацию метрологи¬ 
ческой службы обобщенных материалов и предложений 
по совершенствованию метрологического обеспечения. 

Метрологические лаборатории предприятий и органи¬ 
заций — метрологическое обеспечение технологических 
процессов и контроля качества выпускаемой продукции. 


2 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ 
S==- ТЕРМИНЫ И ОПРЕДЕЛЕНИЯ 

Метрологией называют науку об измерениях, методах 
и средствах обеспечения их единства и способах дости¬ 
жения требуемой точности. К метрологии относятся: об¬ 
щая теория измерений, единицы физических величин, 
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методы и средства измерений, методы определения точ¬ 
ности измерений, основы обеспечения единства измере¬ 
ний и единообразия средств измерений, эталоны и образ¬ 
цовые средства измерений, методы передачи размеров 
единиц от эталонов или образцовых средств измерений 
рабочим средствам измерений. 

В практике обеспечения единства измерений, в том 
числе измерений химического состава, важное место за¬ 
нимает использование положений законодательной мет¬ 
рологии, т. е. раздела, включающего комплекс взаимо¬ 
связанных и взаимообусловленных правил, требований и 
норм, а также другие вопросы, нуждающиеся в регла¬ 
ментации и контроле со стороны государства и направ¬ 
ленные на обеспечение единства измерений и единооб¬ 
разия средств измерений. Термины и определения основ¬ 
ных понятий метрологии устанавливает ГОСТ 16263—70 
и другая нормативно-техническая документация Госстан¬ 
дарта. Ниже рассмотрены термины и определения, пред¬ 
ставляющие наибольший интерес для измерений химиче¬ 
ского состава. 

2.1. Физические величины и их единицы 

Под физической величиной в метрологии понимают 
свойство, общее в качественном отношении многим физи¬ 
ческим объектам (физическим системам, их состояниям 
и происходящим в них процессам), но в количественном 
отношении индивидуальное для каждого объекта. Инди¬ 
видуальность в количественном отношении следует по¬ 
нимать в том смысле, что свойство может быть для од¬ 
ного объекта в определенное число раз больше или мень¬ 
ше, чем для другого. Примеры физических величин: 
масса, время, объем, давление, работа некоторой силы 
и т. д. Для измерений химического состава важно, что 
термин «физическая величина» допускает широкое тол¬ 
кование, включая и такую характеристику, как химиче¬ 
ский состав, так как для сравнения его количественного 
содержания в разных объектах требуется применение 
физических методов. Это условие выполняется во всех 
разновидностях количественного анализа. 

В качестве краткой формы вместо термина «физиче¬ 
ская величина» можно использовать термин «величина» 
в тех случаях, когда исключена возможность различного 
толкования этих терминов. Не следует применять тер¬ 
мин «величина» для выражения только количественной 
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величины рассматриваемого свойства, например писать 
«величина массы», «величина объема», «величина дав¬ 
ления» и т. д., так как эти свойства (масса, объем, дав¬ 
ление) сами являются величинами. В этих случаях 'Сле¬ 
дует использовать термин «размер величины». 

Размер физической величины — это количественное 
содержание в данном объекте свойства, соответствующе¬ 
го понятию «физическая величина», а значение физиче¬ 
ской величины — ее оценка в виде некоторого числа при¬ 
нятых для данной физической величины единиц. Напри¬ 
мер, 12 кг — значение массы тела. Отвлеченное число, 
входящее в значение физической величины (в приведен¬ 
ном примере 12), называют числовым значением. Прин¬ 
ципиальная разница между понятиями «размер величи¬ 
ны» и «значение величинѣ» заключается в том, что раз¬ 
мер величины существует объективно независимо от то¬ 
го, знаем мы его или нет, а значение величины представ¬ 
ляет его выражение при помощи любой из единиц дан¬ 
ной величины. Для числового значения характерно его 
изменение при использовании другой единицы, тогда как 
размер физической величины остается неизменным. Под 
истинным значением физической величины в метроло¬ 
гии понимают такое ее значение, которое идеальным об¬ 
разом отражает размер соответствующей величины. Дей¬ 
ствительным значением физической величины называют 
ее значение, найденное экспериментально и настолько 
приближающееся к истинному значению, что для дан¬ 
ной цели может быть использовано вместо него. 

Системой физических величин называют совокупность 
основных и производных величин, где основные физиче¬ 
ские величины выбраны произвольно в качестве незави¬ 
симых, а производные выражаются через основные с 
помощью уравнений связи, отражающих физические за¬ 
коны. 

Размерность величины представляет собой произве¬ 
дение символов основных величин, возведенных в соот¬ 
ветствующие степени, в котором коэффициент пропор¬ 
циональности принят равным единице. Величины, для 
которых показатели степени в формуле размерности 
равны нулю, называются безразмерными физическими 
величинами. Величина, безразмерная в одной системе 
единиц, может иметь размерность в другой системе еди¬ 
ниц. Разновидностью безразмерных величин являются 
широко распространенные при научных и технических 
измерениях относительные величины, представляющие 
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собой отношение определенной физической величины к 
одноименной физической величине, принимаемой за ис¬ 
ходную (например, относительные атомные и молекуляр¬ 
ные массы химических элементов, выраженные по отно¬ 
шению к одной двенадцатой массы углерода 12 С). 

Аналогично системе физических величин формирует¬ 
ся система единиц физических величин. Единица физи¬ 
ческой величины — это физическая величина, которой по 
определению присвоено числовое значение, равное'1. 
Этот термин применяется также для обозначения едини¬ 
цы, входящей множителем в значение физической вели¬ 
чины. Единицы некоторой величины могут различаться 
по своему размеру (например, единицы длины метр, фут 
и дюйм). Под системой единиц физических величин по¬ 
нимают совокупность основных и производных единиц, 
относящихся к некоторой системе величин и образован¬ 
ных в соответствии с принятыми принципами. 

Основной называют единицу физической величины, 
выбранной произвольно при построении системы единиц, 
а производной — единицу, образуемую по определяюще¬ 
му эту единицу уравнению из других единиц, входящих 
в данную систему единиц физических величин. Систем¬ 
ной называют основную или производную единицу систе¬ 
мы единиц, а внесистемной — единицу, не входящую ни 
в одну из систем единиц (например, системная единица 
массы — килограмм, внесистемная — тонна). Кратная 
(дольная) единица физической величины — единица, в 
целое число раз большая (меньшая) системной или вне¬ 
системной единицы. Для наименования десятичных крат¬ 
ных и дольных единиц используют соответствующие при¬ 
ставки (например, ІО 18 — экса, ІО 6 — мега, ІО 3 — кило, 
ІО -1 — деци, ІО -2 — санти, 10 _3 — милли, 10 -6 — микро, 
ІО-' 6 — атто). 

В связи с тем, что наименование основной единицы 
«килограмм» содержит приставку «кило», для образо¬ 
вания кратных и дольных единиц массы используется 
дольная единица грамм (0,001 кг) и приставки надо при¬ 
соединять к слову «грамм»: например, миллиграмм (мг) 
вместо микрокилограмм (мккг). Дольную единицу мас¬ 
сы «грамм» допускается применять и без присоединения 
приставок. 

Обобщением различных систем для всех областей 
измерения явилась принятая в 1960 г. XI Генеральной 
конференцией по мерам и весам и уточненная в дальней¬ 
шем Международная система единиц СИ (SI — System 
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International). В основу ее положены шесть основных 
единиц — длины (метр), массы (килограмм), времени 
(секунда), силы электрического тока (ампер), термоди¬ 
намической температуры (кельвин), силы света (канде¬ 
ла) — и две дополнительные, определяемые через едини¬ 
цу длины: единица плоского угла (радиан) и единица 
телесного угла (стерадиан). В 1971 г. в Международную 
систему единиц впервые включена основная единица, 
непосредственно связанная с исследованием состава ве¬ 
щества — единица количества вещества «моль». Моль — 
количество вещества системы, содержащей столько же 
структурных элементов, сколько содержится атомов в 
углероде 12 С массой 0,012 кг. При применении моля струк¬ 
турные элементы должны быть специфицированы; это 
могут быть атомы, молекулы, ионы и другие частицы или 
специфицированные группы частиц. С 1 января 1982 г. 
введен стандарт Государственной системы обеспечения 
единства измерений ГОСТ 8.417—81 (СТ СЭВ 1052—78) 
«Единицы физических величин», который устанавливает 
обязательное применение Международной системы еди¬ 
ниц. 

.В ГОСТ 8.417—81 включены следующие производные 
единицы величин, выражаемых через количество веще¬ 
ства: 

1. Единица молярной массы, равная молярной массе 
вещества, имеющего при количестве вещества 1 моль 
массу 1 кг (обозначение кг/моль). 

2. Единица молярного объема, равная молярному 
объему вещества, занимающего при количестве вещества 
1 моль объем 1 м 3 (обозначение — м 3 /моль). 

3. Единица молярной внутренней энергии, равная мо¬ 
лярной внутренней энергии вещества в количестве 1 моль, 
внутренняя энергия которого равна 1 Дж (обозначе¬ 
ние — Дж/моль) . Молярная энтальпия, химический по¬ 
тенциал и химическое сродство также выражаются в 
джоулях на моль. 

4. Единица молярной теплоемкости, равная молярной 
теплоемкости вещества, имеющего при количестве веще¬ 
ства 1 моль теплоемкость 1 Дж/К [обозначение — Дж/ 
/(моль-К)]. В этих же единицах выражается молярная 
энтропия. 

5. Единица молярной концентрации, равная молярной 
концентрации вещества в растворе, при которой в объе¬ 
ме раствора 1 м 3 содержится количество растворенного 
вещества, равное 1 моль (обозначение — моль/м 3 ), 
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6. Единица удельной адсорбции, равная удельной ад¬ 
сорбции, при которой вещество массой 1 кг адсорбирует 
другое вещество в количестве 1 моль (обозначение — 
моль/кг). 

Перечисленные выше производные единицы Между¬ 
народной системы единиц находят применение в химиче¬ 
ской технологии, термодинамических расчетах и в других 
областях науки и техники, где результаты измерений или 
расчетов непосредственно связаны с молем или произ¬ 
водными от него единицами. 

В соответствии с ГОСТ 8.417—81 к применению до¬ 
пускаются единицы относительных и логарифмических 
величин, такие как процент (%), миллионная доля 
(млн -1 или ррт) и др. Результат количественного анали¬ 
за, как правило, представляют в виде выраженного в 
процентах отношения массы определяемого компонента, 
установленной в пробе, к общей массе этой пробы (зна¬ 
чение массовой доли, содержания или концентрации 
определяемого компонента в пробе). Для малых содер¬ 
жаний компонентов результат количественного анализа 
все чаще выражают как число частиц данного компонен¬ 
та в одном миллионе всех частиц, присутствующих в 
пробе. 

2.2. Измерения 

Под измерением понимают установление значений фи¬ 
зической величины опытным путем с помощью специаль¬ 
ных технических средств, называемых средствами изме¬ 
рений. Во всех случаях в результате измерений получа¬ 
ют значение измеряемой физической величины. То же 
значение может быть найдено другим путем (например, 
в результате расчетов, не связанных с экспериментом); 
в этом случае говорят не об измерении, а об определе¬ 
нии значения физической величины. Наблюдение при из¬ 
мерении — экспериментальная операция, выполняемая в 
процессе измерений, в результате которой получают одно 
значение из группы значений величины, подлежащих сов¬ 
местной обработке для получения результата измерений. 
В практике измерений химического состава аналогичную 
смысловую нагрузку имеет термин «параллельные опре¬ 
деления (измерения)». 

Измерения называют прямыми, если искомое значе¬ 
ние величины находят непосредственно из опытных дан¬ 
ных, и косвенными, если искомое значение величины по- 


Лучаібт на основании известной зависимости между этой 
величиной и величинами, подвергаемыми прямым изме¬ 
рениям. Методами непосредственной оценки измеряют, 
например, силу тока (амперметрами), расход (расходо¬ 
мерами), давление (манометрами) и т. д.; примером кос¬ 
венных измерений является измерение температуры с 
помощью термопары на основе зависимости электродви¬ 
жущей силы от температуры. Информацию о значениях 
измеряемых физических величин называют измеритель¬ 
ной информацией, а сигнал, функционально связанный 
с измеряемой физической величиной, — сигналом изме¬ 
рительной информации. 

Принцип измерений — это совокупность физических 
явлений, на которых основаны измерения, а метод изме¬ 
рений — совокупность приемов использования принципов 
и средств измерений. Методикой выполнения измерений 
(МВИ) называют совокупность метода, процедуры и ус¬ 
ловий подготовки и проведения измерений, а также пра¬ 
вил обработки результатов измерений, необходимых для 
выполнения данного измерения. 

2.3. Средства измерений 

Техническое средство, используемое при измерениях 
и имеющее нормированные метрологические свойства 
(характеристики), называется средством измерений 
(СИ). Согласно ГОСТ 8.009—84 СИ — средство, пред¬ 
назначенное для измерений, вырабатывающее сигнал 
(показание), несущий информацию о значении измеряе¬ 
мой величины, или воспроизводящее величину заданного 
(известного) размера. К СИ относятся меры, стандарт¬ 
ные образцы, измерительные приборы, измерительные 
установки, измерительные системы, а также измеритель¬ 
ные преобразователи и принадлежности, которые не мо¬ 
гут применяться самостоятельно, но служат для расши¬ 
рения диапазона измерений, повышения точности изме¬ 
рений, передачи результатов измерений на расстояние и 
обеспечения техники безопасности в процессе измерения. 

Мерой называют СИ, предназначенное для воспроиз¬ 
ведения физической величины заданного размера (гири, 
линейки, генераторы колебаний стабильной частоты и 
т. д.). Мера, воспроизводящая физическую величину од¬ 
ного размера, является однозначной, а воспроизводящая 
ряд одноименных величин различного размера — много¬ 
значной. Набор мер — это специально подобранный ком- 


йлект мер, применяемых не только по отдельности, но и 
в различных сочетаниях с целью воспроизведения ряда 
одноименных величин различного размера. Классиче¬ 
ские примеры наборов мер — наборы гирь, магазины 
емкостей и т. д. 

Измерительный прибор — СИ, предназначенное для 
выработки сигнала измерительной информации в форме, 
доступной для непосредственного восприятия операто¬ 
ром. В зависимости от формы представления измеритель¬ 
ной информации измерительные приборы относятся к 
показывающим, регистрирующим, самопишущим или 
печатающим. К измерительным преобразователям отно¬ 
сятся СИ, предназначенные для выработки сигнала из¬ 
мерительной информации в форме, удобной для переда¬ 
чи, дальнейшего преобразования, обработки и (или) 
хранения, но не поддающейся непосредственному вос¬ 
приятию оператором. 

Измерительной установкой называют совокупность 
функционально объединенных СИ (мер, измерительных 
приборов и измерительных преобразователей) и вспомо¬ 
гательных устройств, образующих единый конструктив¬ 
ный и функциональный комплекс, служащий для измере¬ 
ния одной или нескольких величин. Измерительная си¬ 
стема— это совокупность СИ (мер, измерительных при¬ 
боров и измерительных преобразователей) и вспомога¬ 
тельных устройств, соединенных между собой каналами 
связи, которая предназначена для выработки сигналов 
измерительной информации в форме, удобной для авто¬ 
матической обработки, передач и (или) использования в 
автоматических системах управления. 

2.4. Параметры и свойства СИ 

Метрологические характеристики СИ — характери¬ 
стики свойств СИ, оказывающие влияние на результаты 
и погрешности измерений, предназначенные для оценки 
технического уровня и качества СИ, для определения ре¬ 
зультатов измерений и расчетной оценки характеристик 
инструментальной составляющей погрешности измере¬ 
ний. Номинальное значение меры — это значение вели¬ 
чины, указанное на мере или приписанное ей; действи¬ 
тельное значение меры — воспроизводимое ею действи¬ 
тельное значение величины. Диапазон измерений — об¬ 
ласть значений измеряемой величины, для которой нор¬ 
мированы допускаемые погрешности СИ, а предел изме- 
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рений — наибольшее или наименьшее значение диапазо¬ 
на измерений (аналогично должны определяться диапа¬ 
зон и предел измерений для МВИ). 

Входной сигнал СИ — сигнал, поступающий на вход 
СИ. Выходной сигнал СИ — сигнал, полученный на вы¬ 
ходе СИ. Информативный параметр входного сигнала 
СИ — параметр входного сигнала, функционально свя¬ 
занный с измеряемой величиной и используемый для пе¬ 
редачи ее значения (для промежуточных измерительных 
преобразователей и вторичных показывающих и регист¬ 
рирующих приборов) или являющийся самой измеряемой 
величиной (для первичных преобразователей). Инфор¬ 
мативный параметр выходного сигнала СИ — параметр 
выходного сигнала, функционально связанный с инфор¬ 
мативным параметром входного сигнала измерительного 
преобразователя или показывающего (регистрирующе¬ 
го) измерительного прибора и используемый для переда¬ 
чи или индикации значения информативного параметра 
входного сигнала или являющийся выходной величиной 
меры. 

Неинформативный параметр входного сигнала СИ — 
параметр входного сигнала, не используемый для пере¬ 
дачи значения измеряемой величины (является одним из 
видов влияющих величин). Неинформативный параметр 
выходного сигнала СИ — параметр выходного сигнала, 
не используемый для передачи или индикации значения 
информативного параметра входного сигнала измери¬ 
тельного преобразователя или не являющийся выходной 
величиной меры. 

Градуировочной характеристикой (функцией преоб¬ 
разования) СИ называют зависимость между значением 
величин на входе (входным сигналом) и выходе (выход¬ 
ным сигналом) СИ, составленную в виде таблицы, гра¬ 
фика или формулы. Индивидуальная функция преобра¬ 
зования — функция преобразования, принимаемая для 
конкретного экземпляра СИ и устанавливаемая, как пра¬ 
вило, путем экспериментального исследования этого 
конкретного экземпляра при определенных значениях 
влияющих величин. Индивидуальную функцию преобра¬ 
зования используют в условиях, установленных для нее, 
в тех случаях, когда данные о метрологических характе¬ 
ристиках СИ получают путем непосредственного экспе¬ 
риментального исследования конкретного экземпляра 
СИ. 

Влияющая физическая величина — это величина не 


являющаяся измеряемой данным СИ, но оказывающая 
влияние на результаты измерений этим СИ. Под функ¬ 
цией влияний понимают зависимость изменений метро¬ 
логических характеристик СИ от изменений влияющих 
величин или неинформативных параметров входного 
сигнала в пределах рабочих условий применения СИ. 

Нормальным значением (нормальной областью зна¬ 
чений) влияющей величины называют значение (область 
значений) влияющей величины, устанавливаемое (уста¬ 
навливаемую! в стандартах или технических условиях 
в качестве нормального (нормальной) для данного вида 
СИ. Нормальные условия применения СИ — условия, 
при которых влияющие величины имеют нормальные зна¬ 
чения или находятся в пределах нормальной области 
значений. Рабочая область значений влияющих вели¬ 
чин — область, устанавливаемая в стандартах или техни¬ 
ческих условиях на СИ данного вида, в пределах которой 
нормируется дополнительная погрешность этих СИ. Ра¬ 
бочие условия применения СИ — условия, при которых 
значение влияющих величин находится в пределах рабо¬ 
чих областей. Стабильность СИ — качество СИ, отража¬ 
ющее неизменность во времени его метрологических 
свойств. 

Чувствительность измерительного прибора — отноше¬ 
ние измерения сигнала на выходе измерительного прибо¬ 
ра к вызывающему его изменению измеряемой величины. 
Абсолютную чувствительность Sa определяют по фор¬ 
муле 

S A =Ay/Ax, (2.1) 

а относительную чувствительность So — по формуле 

S 0 = А у/(А х:х), (2.2) 

где Ау —- изменение выходного сигнала; х — измеряемая 
величина; Ах — изменение измеряемой величины. 

2.5. Качество измерений 

Качество измерений — комплексное понятие, которое 
должно учитывать наряду с точностными показателями 
необходимую полноту измерительной информации, опе¬ 
ративность, стоимость, эргономические факторы и т. д. 
Ниже рассматриваются лишь те показатели качества 
измерений, которые непосредственно связаны с метроло¬ 
гическими характеристиками результата измерений, т. е. 
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значения величины, найденного путем ее измерений (в 
практике аналитического контроля аналогичную смыС- | 
ловую нагрузку несет термин «результат анализа»), . 

Отклонение результата измерений от истинного зна- 
чения измеряемой величины называют погрешностью из- ; 
мерений 1 . Абсолютную погрешность измерений выража- ; 
ют в единицах измеряемой величины, относительную — | 

как отношение абсолютной погрешности к истинному зна- | 
чению измеряемой величины. Абсолютная погрешность 
измерений Ах определяется формулой 

А х = х изм — х 0 , (2.3) 

где Хцзм — значение, полученное при измерении; хо — > 

истинное значение измеряемой величины. 

Систематической называют составляющую погреш ■ 
ности, остающуюся постоянной или закономерно измени 
ющуюся при повторных измерениях одной и той же ве¬ 
личины, а случайной — составляющую погрешности, из¬ 
меняющуюся при повторных измерениях одной и той же 
величины случайным образом. Поправка — значение 
величины, одноименной с измеряемой, которое прибав 
ляют к полученному при измерении значению величины 
с целью исключения систематической погрешности, а по¬ 
правочный множитель — число, на которое умножают 
результат измерений с той же целью. Поправку, прибав¬ 
ляемую к номинальному значению меры, называют по¬ 
правкой к значению меры; поправку, вводимую в пока- і 
зания измерительного прибора, — поправкой к показа¬ 
нию прибора. При измерении химического состава мате- ‘ 
риалов черной металлургии поправки в результаты из- ] 
мерений допускается вводить только в том случае, если 
это предусмотрено соответствующей ноцмативно-техни- I 
ческой документацией, и в порядке, установленном этой 
документацией. 

ГОСТ 16263—70 регламентирует следующие понятия, ! 
определяющие качество измерений: точность, т. е. качест¬ 
во измерений, отражающее близость их результатов к ■ 
истинному значению измеряемой величины (высокая 
точность измерений соответствует малым погрешностям 
всех видов, как систематических, так и случайных); пра¬ 
вильность, т. е. качество измерений, отражающее бли¬ 
зость к нулю систематических погрешностей в их резуль- 


1 Поскольку истинное значение измеряемой величины остается 
неизвестным, на практике можно найти лишь приближенную оценку 
погрешности измерений. 


24 



татах; сходимость, т. е. качество измерений, отражаю¬ 
щее близость результатов измерений, выполняемых в 
одинаковых условиях (результатов наблюдений); воспро¬ 
изводимость, т. е. качество измерений, отражающее бли¬ 
зость результатов измерений, выполняемых в разных ус¬ 
ловиях (в разное время, в различных местах, разными 
методами и средствами). 

Случайные погрешности, характеризующие сходи¬ 
мость и воспроизводимость измерений, имеют вероятно¬ 
стную природу и вычисляются с использованием поло¬ 
жений теории вероятностей — науки о закономерностях 
случайных событий (величин) и математической стати¬ 
стики, устанавливающей способы применения теории ве¬ 
роятностей для обработки опытных данных. 

В процессе измерения случайная величина принима¬ 
ет какое-либо одно значение из их допустимого набора, 
поэтому для полной характеристики случайной величи¬ 
ны необходимо знать не только ее возможные значения, 
но и как часто (т. е. с какой вероятностью) следует ожи¬ 
дать каждое из этих значений. Математическое описание 
совокупности значений случайной величины с указанием 
вероятности появления каждого значения называется за¬ 
коном распределения этой величины. На основании 
опытных данных, как правило, принимают, что распреде¬ 
ление совокупности результатов измерений химического 
состава при содержании компонентов более ІО -4 —10 -3 % 
соответствует так называемому закону нормального рас¬ 
пределения. Распределение случайной величины опреде¬ 
ляется математическим ожиданием (центром рассеяния 
значений случайной величины) и дисперсией, характе¬ 
ризующей степень рассеяния значений случайной вели¬ 
чины вокруг ее математического ожидания. 

Сущность используемого в математической статисти¬ 
ке выборочного метода состоит в том, что из полной со¬ 
вокупности значений исследуемой величины (например, 
всех возможных значений результатов измерений содер¬ 
жания контролируемого компонента в одном и том же 
объекте), называемой генеральной совокупностью, из¬ 
влекают часть значений этой величины (например, се¬ 
рию экспериментально полученных результатов измере¬ 
ний), образующих так называемую выборку, и на осно¬ 
вании изучения характеристик выборки получают инфор¬ 
мацию для заключения о характеристиках генеральной 
совокупности. При выборочном методе в качестве оцен¬ 
ки центра рассеивания принимают среднее арифметиче- 
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йкое Значений случайной величины, дйсперсик) быражают 
как сумму квадратов отклонений отдельных значений 
случайной величины от их среднего значения, деленную 
на число значений.в выборке минус один (число степе¬ 
ней свободы), а среднее квадратическое отклонение 
(СК.О) — как корень квадратный из дисперсии с поло¬ 
жительным знаком. 

Характеристики генеральной совокупности оценивают 
по выборочным данным с использованием так называе¬ 
мого доверительного интервала, который с заданной ве¬ 
роятностью накрывает значение оцениваемой характери¬ 
стики. Границы доверительного интервала называют 
доверительными границами. При симметричных грани¬ 
цах этот термин применяется в единственном числе. Про¬ 
верка гипотез о характеристиках генеральной совокуп¬ 
ности проводится по определенным критериям, значения 
которых получают из выборочных данных. Неверные ре¬ 
шения при проверке гипотез классифицируют следую¬ 
щим образом: а) непринятие проверяемой гипотезы, ко¬ 
гда в действительности она верна; вероятность соверше¬ 
ния такой ошибки (ошибки 1-го рода) называется уров¬ 
нем значимости принятого критерия и обозначается через 
а; б) принятие проверяемой гипотезы, когда она не вер¬ 
на; вероятность совершения такой ошибки (ошибки 2-го 
рода) обозначается через Р; величину 1 — р называют 
мощностью принятого критерия. 

В заключение этого раздела рассмотрим показатели 
качества результатов испытаний, которые в некоторой 
своей части отличаются от регламентированных показа¬ 
телей качества измерений и в то же время близки к ис¬ 
пользуемым в практике аналитического контроля. В со¬ 
ответствии с ГОСТ 16504—81 испытания — эксперимен¬ 
тальное определение количественных и (или) качествен¬ 
ных характеристик свойств объекта испытаний как ре¬ 
зультата воздействия на него, при его функционирова¬ 
нии, при моделировании объекта и (или) воздействия; 
определение характеристик включает оценивание и (или) 
контроль. Показатели качества результатов испытаний, 
в том числе показатели точности, достоверности и вос¬ 
производимости установлены методическими указания¬ 
ми РД 50—502—84. Хотя основные положения этих ме¬ 
тодических указаний распространяются на государствен¬ 
ные испытания важнейших видов продукции производст¬ 
венно-технического и культурно-бытового назначения, 
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они имеют общеметрологическое значение и представля¬ 
ют интерес для испытаний других видов продукции. 

Под показателями (количественными характеристи¬ 
ками) точности результатов испытаний понимают веро¬ 
ятностные характеристики погрешностей результатов ис¬ 
пытаний. Показатели точности выбирают из следующего 
ряда: 

а) нижняя и (или) верхняя доверительные границы 
погрешности с указанием вероятности, нижняя и (или) 
верхняя доверительные границы оценки СКО погреш¬ 
ности с указанием вероятности; точечная оценка матема¬ 
тического ожидания погрешности; вид распределения 
случайной погрешности; 

б) нижняя и (или) верхняя доверительные границы 
оценки систематической погрешности с указанием веро¬ 
ятности, нижняя и (или) верхняя доверительные грани¬ 
цы оценки СКО случайной погрешности с указанием 
вероятности, вид распределения случайной погрешности; 

в) нижние и (или) верхние доверительные границы 
СКО оценок систематической и случайной составляю¬ 
щих с указанием вероятностей, вид распределения слу¬ 
чайной погрешности. 

Значения вероятностей меньше или больше 0,95 ука¬ 
зывают обязательно, а вероятность, равную 0,95, допу¬ 
скается не указывать (ГОСТ 25051.1—82). 

Достоверность результатов испытаний — свойство 
контрольных испытаний, характеризуемое степенью сов¬ 
падения заключения о состоянии объекта испытаний 
действительному его состоянию. К показателям достовер¬ 
ности результатов контрольных испытаний относят: ве¬ 
роятность ложного соответствия, т. е. вероятность того, 
что объект испытаний, признанный соответствующим ус¬ 
тановленным требованиям, в действительности им не со¬ 
ответствует; вероятность ложного несоответствия, т. е. 
вероятность того, что объект испытаний, признанный не¬ 
соответствующим установленным требованиям, в дейст¬ 
вительности им соответствует. Для объектов испытаний, 
подвергаемым статистическому приемочному контролю, 
эти понятия эквивалентны понятиям «риск потребителя» 
и «риск поставщика». 

Под показателями воспроизводимости результатов 
испытаний понимают вероятностные характеристики, ко¬ 
личественно определяющие степень близости результа¬ 
тов повторных испытаний объекта и зависящие от мето¬ 
дики и объекта испытаний. К показателям воспроизво- 
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димости результатов испытаний, являющихся оценками 
количественных характеристик свойств продукции, отно¬ 
сят: интервал, в котором с установленной вероятностью 
находится модуль разности результатов любой пары пов¬ 
торных испытаний; вид распределения и СК.0 результа¬ 
тов повторных испытаний. В случае контрольных испы¬ 
таний показателями воспроизводимости являются: веро- ; 
ятность забракования при повторном испытании объекта, 
признанного годным при первом испытании; вероятность 
признать годным объект, забракованный при первом ис¬ 
пытании. 

Показатели воспроизводимости используют для оп¬ 
ределения: допускаемых расхождений между результа¬ 
тами повторных испытаний; характеристик неоднород- | 
ности продукции или нестабильности ее свойств; измене¬ 
ния условий испытаний. 

Показатели воспроизводимости результатов испыта¬ 
ний разделяются на показатели повторяемости (сходи¬ 
мости) и показатели межлабораторной воспроизводи¬ 
мости. Под показателями повторяемости (сходимости) 
понимают показатель воспроизводимости для условий ’ 
проведения повторных испытаний в одной лаборатории, | 
по одной и той же методике, одними и теми же операто¬ 
рами, с применением одних и тех же средств испытаний 
в течение достаточно короткого интервала времени, при 
котором изменениями условий испытаний, характеристик ] 
средств испытаний, состояния оператора, характеристик ! 
свойств образцов для испытаний и т. п., можно прене¬ 
бречь. 

Из этого определения следует, что по РД 50—502—84 
понятия «повторяемость и «сходимость» совпадают. В 
практике химико-аналитического контроля, где качество ! 
его результатов особенно сильно зависит от «человече¬ 
ского фактора», целесообразно разделить эти понятия, | 
отнеся сходимость к результатам контроля, проведенно- j 
го одним оператором, а повторяемость — к результатам, ’ 
полученным двумя разными операторами (при сохране- і 
нии остальных условий, указанных в приведенном выше 
определении),. Показатели сходимости аналитического 
контроля регламентируют, например, национальные 
стандарты США на методы химического анализа черных 
металлов, а повторяемость — аналогичные японские 
стандарты. 

Показатель межлабораторной воспроизводимости ре- ! 
зультатов испытаний относится к условиям проведения | 



повторных испытаний в разных лабораториях, по одной и 
той же методике, на разном, но аттестованном испыта¬ 
тельном оборудовании, с применением поверенных СИ, 
на образцах, взятых из однородной партии продукции 
или на одних и тех же образцах, в течение такого интер¬ 
вала времени, при котором можно гарантировать доста¬ 
точную стабильность характеристик образцов. 

В практике аналитического контроля, где зародилось 
лонятие «межлабораторная воспроизводимость» и где 
было обосновано ее первостепенное значение для оценки 
и контроля качества измерений, условия получения ре¬ 
зультатов могут отличаться от приведенных выше в за¬ 
висимости от целей межлабораторного (кругового) экс¬ 
перимента, т. е. эксперимента по оценке (контролю) меж¬ 
лабораторной воспроизводимости. Так, если контроли¬ 
руется (аттестуется) какая-либо МВИ, выполняются все 
указанные условия; при аттестации СО следует исполь¬ 
зовать несколько независимых МВИ с наиболее высоки¬ 
ми показателями точности; для оценки (контроля) уров¬ 
ня обеспечения единства измерений получают данные по 
всем МВИ и СИ, фактически используемым на исследу¬ 
емых предприятиях и т. д. 

Для измерений химического состава, особенно с при¬ 
менением инструментальных методов, оказывается необ¬ 
ходимым установить еще один показатель — количест¬ 
венную характеристику внутрилабораторной воспроизво¬ 
димости для условий проведения повторных измерений в 
одной и той же лаборатории, теми же МВИ и СИ и на 
тех же образцах, но разными операторами и в течение 
достаточно большого интервала времени между первым 
и повторным измерениями. Подобный показатель харак¬ 
теризует длительную адекватность измерений в лабора¬ 
тории и, как показывает опыт количественного анализа, 
в определенных условиях оказывается близким по ве¬ 
личине к показателю межлабораторной воспроизводи¬ 
мости. 

В дальнейшем для характеристики качества измере¬ 
ний химического состава материалов черной металлур¬ 
гии используются понятия, регламентированные как 
ГОСТ 16263—70, так и методическими указаниями 
РД 50—502—84 (с учетом сделанных выше замечаний). 

2.6. Эталоны, образцовые и рабочие СИ 

Эталон единицы —СИ (комплекс СИ), обеспечива¬ 
ющее воспроизведение и (или) хранение единицы с целью 
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передачи ее размера нижестоящим по поверочной схеме 
СИ, выполненное по особой спецификации и официально 
утвержденное в установленном порядке в качестве эта¬ 
лона. Первичный эталон обеспечивает воспроизведение 
единицы с наивысшей в стране (по сравнению с другими 
эталонами той же единицы) точностью. От первичного 
эталона размер единицы передается (через вторичный 
эталон — копию) рабочему эталону, применяемому для 
передачи размера единиц образцовым СИ высшей точ¬ 
ности и в отдельных случаях — наиболее точным рабо¬ 
чим СИ. Эталоны для единиц количества вещества или 
другие эталоны для измерений химического состава в 
настоящее время не разработаны. 

Образцовым СИ называют меру, измерительный при¬ 
бор или измерительный преобразователь, служащие для 
поверки (аттестации) по ним других СИ и утвержден¬ 
ные в качестве образцовых. Исходным называют образ¬ 
цовое СИ, соответствующее высшей ступени поверочной 
схемы органа метрологической службы, а подчинен¬ 
ным — образцовое СИ низшего разряда по сравнению с 
исходным. Рабочим называют СИ, которое применяют 
для измерений, не связанных с передачей размера еди¬ 
ниц. 

Поверочная схема — утвержденный в установленном 
порядке документ, определяющий средства, методы и 
точность передачи размера единиц от эталона или ис¬ 
ходного образцового СИ рабочим СИ. Разряд образцо¬ 
вых СИ (1-й, 2-й и т. д.) —категории образцовых СИ, 
отнесенных к одной и той же ступени поверочной схемы. 


2.7. Стандартные образцы состава 
веществ и материалов 

В соответствии с ГОСТ 8.315—78 стандартный обра¬ 
зец состава веществ и материалов (СО) является сред¬ 
ством измерения в виде вещества (материала), состав 
которого установлен при аттестации. СО предназначены 
для: обеспечения единства и требуемой точности измере¬ 
ний посредством градуировки, аттестации и поверки СИ; 
аттестации МВИ; контроля точности результатов изме¬ 
рений; измерения состава веществ и материалов метода¬ 
ми сравнения. Отраслевая номенклатура СО должна 
обеспечивать возможность выполнения перечисленных ! 
выше работ с использованием наименьшего числа типов і 
СО. Под типом понимают совокупность экземпляров СО 


из одного вещества или материала, изготовленных йб 
единой документации, предназначенных для одной и 
той же конкретной цели и имеющих в соответствующем 
реестре СО один регистрационный номер. В зависимости 
от установленного порядка утверждения СО подразде¬ 
ляют на следующие категории: государственные стан¬ 
дартные образцы (ГСО); отраслевые стандартные об¬ 
разцы (ОСО) ; стандартные образцы предприятий (СОП). 
В связи с тем, что продукция предприятий черной ме¬ 
таллургии имеет, как правило, межотраслевой характер, 
образцы категории ОСО в отрасли практически не раз¬ 
рабатываются. 

Набор типов СО, предназначенных для воспроизве¬ 
дения ряда значений концентрации одного и того же 
(или нескольких) компонентов, называют комплектом 
СО. К каждому экземпляру или комплекту СО должно 
быть приложено свидетельство, которое представляет 
собой документ, содержащий основные сведения, необ¬ 
ходимые для применения СО. 

Метрологическими характеристиками СО называют 
характеристики свойств СО как меры (аттестованное 
значение, значения погрешностей, однородности, стабиль¬ 
ности и т. д.), определяющие качество воспроизведения 
и передачи единиц физических величин с помощью СО 
или оказывающие влияние на результаты измерений. 
Значения метрологических характеристик СО относятся 
к каждой минимальной части (участку) образца, ис¬ 
пользуемой при измерениях, и должны обеспечивать воз¬ 
можность применения СО в соответствии с его назначе¬ 
нием. 

Основными метрологическими характеристиками СО 
являются значение аттестованной характеристики СО и 
значение ее погрешности. Значение аттестованной ха¬ 
рактеристики СО — установленное при аттестации и 
указанное в свидетельстве действительное значение ве¬ 
личины, воспроизводимой СО. Один тип СО может иметь 
несколько аттестованных характеристик в зависимости 
от числа воспроизводимых им значений концентрации 
компонентов. Погрешность СО — разность между атте¬ 
стованным значением СО и истинным значением величи¬ 
ны, воспроизводимой той частью (участком) образца, 
которая используется при измерении. Основной характе¬ 
ристикой погрешности СО является ширина интервала, 
в котором с установленной вероятностью находится аб- 
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солютное значение погрешности образца в течение срока 
его действия. 

Однородность СО — его свойство, выражающееся в 
постоянстве значений величин, воспроизводимых различ¬ 
ными частями (участками) образца, используемыми при 
измерениях. Метрологической характеристикой однород¬ 
ности СО является ширина интервала, в котором с уста¬ 
новленной вероятностью находятся значения величин, 
воспроизводимые различными частями (участками) об¬ 
разца, используемыми при измерениях. Стабильность 
СО — его свойство, выражающееся в постоянстве значе¬ 
ния величины, воспроизводимой образцом, в течение 
срока его действия. Метрологической характеристикой 
стабильности СО является ширина интервала, в котором 
с установленной вероятностью находится значение вели¬ 
чины, воспроизводимой образцом, в течение срока его 
действия. 

2.8. Метрологическое обеспечение 

Метрологическое обеспечение — установление и при¬ 
менение научных и организационных основ, технических 
средств, правил и норм, необходимых для достижения 
единства и требуемой точности измерений. Под единст¬ 
вом измерений понимают такое их состояние, при кото¬ 
ром результаты измерений выражены в узаконенных 
единицах и погрешности измерений известны с заданной 
вероятностью, а под единообразием СИ — состояние СИ, 
характеризующееся тем, что они проградуированы в уза¬ 
коненных единицах и их метрологические свойства (ха¬ 
рактеристики) соответствуют нормам. Научная основа 
метрологического обесіпечения — метрология; техниче¬ 
скими его основами являются следующие системы: 

— государственных эталонов единиц физических ве¬ 
личин, обеспечивающих воспроизведение единиц с наи¬ 
высшей точностью; 

— передачи размеров единиц физических величин от 
эталонов всем СИ с помощью образцовых мер и других 
средств поверки; 

— разработки, постановки на производство и выпуска 
в обращение рабочих СИ, обеспечивающих определение 
с требуемой точностью характеристик продукции, техно¬ 
логических процессов и других объектов в сфере мате¬ 
риального производства (при научных исследованиях и 
в других видах деятельности); 




— обязательных государственных испытаний СИ, 
предназначенных для серийного или массового произ¬ 
водства и ввозимых из-за границы партиями, обеспечи¬ 
вающих единообразие СИ при разработке и выпуске в 
обращение; 

— обязательной государственной и ведомственной 
поверки или метрологической аттестации СИ, обеспечи- 

1 вающих единообразие СИ при их изготовлении, эксплуа- 
[ тации и ремонте; 

— стандартных образцов состава и свойств веществ и 
материалов, обеспечивающих воспроизведение единиц 
величин, характеризующих состав и свойства веществ и 

г материалов; 

— стандартных справочных данных о физических кон¬ 
стантах и свойствах веществ и материалов, обеспечива¬ 
ющих достоверными данными научные исследования, 
разработку технологических процессов и конструкций 
изделий, процессов получения и использования мате¬ 
риалов. 

Правила и нормы метрологического обеспечения рег- 
I ламентируют стандарты Государственной системы обе- 
' спечения единства измерений, которая представляет со¬ 
бой комплекс установленных стандартами взаимоувязан¬ 
ных правил, положений, требований и норм, определяю- 
;; щих организацию и методику проведения работ по оцен¬ 
ке и обеспечению точности измерений. 

Организационной основой метрологического обеспе¬ 
чения является метрологическая служба СССР, состоя¬ 
щая из государственной и ведомственной метрологиче- 
' ских служб. 

Государственными испытаниями называют эксперти¬ 
зу технической документации на вновь разрабатываемые 
или импортируемые СИ и их экспериментальные иссле¬ 
дования, проводимые органами государственной метро¬ 
логической службы или под их руководством для опре¬ 
деления соответствия СИ установленным нормам, по¬ 
требностям народного хозяйства и современному уров¬ 
ню развития приборостроения, а также целесообразности 
их производства или ввоза. СИ, не подлежащие государ¬ 
ственным испытаниям, должны проходить государствен¬ 
ную или ведомственную метрологическую аттестацию, 
под которой понимают исследование СИ, выполняемое 
метрологическим органом для определения метрологиче¬ 
ских характеристик СИ с выдачей свидетельства на пра¬ 
во пользования этим СИ. Метрологическую аттестацию 
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должны проходить также все нестандартизованные МВЙ 
с утверждением в установленном порядке документа на 
право пользования аттестованной МВИ. 

Поверка СИ — определение метрологическим органом 
погрешностей СИ и установление его пригодности к при¬ 
менению. Поверка, проводимая органами государствен¬ 
ной метрологической службы, называется государствен¬ 
ной, а ведомственными органами — ведомственной повер¬ 
кой. Поверка может быть поэлементной, когда погреш¬ 
ности СИ определяют по погрешностям его отдельных 
частей, и комплектной, при которой определяют погреш¬ 
ности, свойственные СЙ как единому целому. 

Государственный надзор — надзор за внедрением и 
соблюдением стандартов, технических условий, метроло¬ 
гическим обеспечением и качеством готовой продукции, 
осуществляемый государственной метрологической служ¬ 
бой. Ведомственный контроль — контрольная деятель¬ 
ность органов ведомственной метрологической службы, 
направленная на достижение единства и требуемой точ¬ 
ности измерений на предприятиях (в организациях) ми¬ 
нистерства или ведомства. 

Основной формой государственного надзора (а также 
ведомственного контроля) за деятельностью аналитиче¬ 
ских лабораторий предприятий (организаций) является 
их метрологическая аттестация. Среди других форм ве¬ 
домственного контроля, принятых в отрасли, отметим 
метрологическую экспертизу проектов аттестатов на 
МВИ и отчетов по разработке СОП, предназначенных 
для контроля продукции, а также проводимый ежегодно 
внешний контроль качества работы аналитических лабо¬ 
раторий металлургических предприятий. 


3 ПОГРЕШНОСТЬ химико- 

1 : -- = АНАЛИТИЧЕСКИХ ИЗМЕРЕНИЙ, 

ОЦЕНКА И КОНТРОЛЬ ИХ ЗНАЧЕНИЙ 

3.1. Источники погрешностей 
химико-аналитических измерений 

Особенности количественного анализа как измерительно¬ 
го процесса заключаются прежде всего в своеобразии 
факторов, определяющих тот или иной уровень погреш¬ 
ности результата измерений. Учет этих факторов необ¬ 
ходим для выработки направлений дальнейшего повы- 
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шения качества измерений химического состава веществ 
и материалов. Все измерения химического состава отно¬ 
сятся к косвенным, так как при использовании любого 
метода количественного анализа содержание контроли¬ 
руемого компонента оценивают на основании известной 
функциональной зависимости между концентрацией 
этого компонента и определенной физической величиной, 
подвергаемой прямым измерениям. 

В общем виде процесс химико-аналитических измере¬ 
ний представляет собой совокупность трех последова¬ 
тельных этапов. На первом проводят определенные ана¬ 
литические преобразования исходной пробы, включаю¬ 
щие упрощение первоначального структурного множест¬ 
ва, выделение полезного информативного сигнала и пред¬ 
ставление его в форме, удобной для воаприятия челове¬ 
ком или вычислительной машиной; в результате этих 
преобразований измеряемая величина предстает в виде 
выходного сигнала измерительной установки. 

Второй этап заключается в выполнении прямых из¬ 
мерений этих промежуточных аналитических сигналов 
измерительной установки (массы осадка, объема титро¬ 
ванного раствора, оптической плотности и т. д.). Конеч¬ 
ный результат измерений химического состава — значе¬ 
ние содержаний контролируемого компонента в анализи¬ 
руемой пробе — получают на третьем этапе, представля¬ 
ющем собой преобразование промежуточных результатов 
измерений с помощью известной функциональной зави¬ 
симости между концентрацией компонента и выходным 
сигналом измерительной установки. Наличие градуиро¬ 
вочной функции характерно для всех измерений химиче¬ 
ского состава, поскольку они являются косвенными из¬ 
мерениями; градуировочная функция может проявлять¬ 
ся, например, в форме показателя стехиометрического 
соотношения и т. п. 

Для каждого из трех рассмотренных выше этапов 
процесса химико-аналитических измерений характерны 
свои источники погрешности. На первом этапе погреш¬ 
ности обусловлены возможной некорректностью анали¬ 
тических преобразований исходной пробы с целью выде¬ 
ления полезного сигнала (методические погрешности); на 
втором— свойствами СИ и методики, используемой для 
прямых измерений промежуточных аналитических сиг¬ 
налов (инструментальные погрешности); на третьем — 
возможной неадэкватностью градуировочной характе¬ 
ристики СИ действительной функции преобразования про- 
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межуточного аналитического сигнала в концентрацию 
определяемого компонента (погрешности градуировки 
СИ). Ниже рассматриваются некоторые специфические 
особенности каждой из групп источников погрешностей 
результатов измерений химического состава. 

3.1.1. Методические погрешности 

Источники методических погрешностей относятся к 
числу наиболее трудно поддающихся учету и исключе¬ 
нию; эти погрешности могут вызываться как общими 
для многих методик химического анализа, так и кон¬ 
кретными для какой-то одной методики причинами. При¬ 
меры общих источников методических погрешностей: 
потери определяемого компонента в ходе операций хи¬ 
мической обработки исходной пробы и концентрирова¬ 
ния, так как любой из разнообразных методов разделе¬ 
ния, используемых в аналитической химии (осаждение, 
экстракция, хроматография, дистилляция, электролиз и 
т. д.), не гарантирует полноту отделения и абсолютную 
чистоту отделяемого компонента; перевод определяемо¬ 
го вещества в аналитически активную форму путем до¬ 
бавления осадителей, комплексообразователей, окислите¬ 
лей, восстановителей и других специфических реагентов 
также может сопровождаться возникновением неконтро¬ 
лируемой погрешности значения промежуточного анали¬ 
тического сигнала вследствие как неполного образова¬ 
ния соответствующих химических соединений, так и об¬ 
разования сходных соединений других компонентов, при¬ 
сутствующих в сфере реакции; практически всем 
методикам химического анализа присуща «реактивная по¬ 
грешность», обязанная своим происхождением недоста¬ 
точной очистке реактивов от примесей (включая приме¬ 
си определяемого компонента) и др. 

Среди характерных для какого-либо одного аналити¬ 
ческого метода источников методических погрешностей 
назовем: при гравиметрическом анализе — неполное 
осаждение, частичное растворение осадка, соосаждение, 
а также отклонение состава формы взвешивания от сте¬ 
хиометрического состава, принятого для расчета резуль¬ 
тата измерений; при титриметрическом анализе — недо¬ 
статочное совпадение конечной точки титрования с точ¬ 
кой эквивалентности, соответствующей теоретической 
точке окончания титрования; при фотометрическом ана¬ 
лизе — полимеризация окрашенных частиц, спецнфиче- 
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ские оптические эффекты в плотноокрашенных средах 
и т. д. 

3.1.2. Инструментальные погрешности 

Все приборы, используемые для измерений, вносят 
(вследствие их ограниченной точности) определенные 
погрешности в результаты измерений. Однако погреш¬ 
ности СИ, как правило, довольно четко ограничены пре¬ 
делами, указанными в соответствующей документации, 
что освобождает экспериментаторов ,( за исключением 
контроля методики измерения аналитических сигналов) 
от необходимости их оценки и анализа. В этом отноше¬ 
нии прямые измерения промежуточных аналитических 
сигналов аналогичны другим видам измерений. 

Погрешности прямых измерений обычно существенно 
меньше, чем суммарная погрешность результатов изме¬ 
рений химического состава. Так, суммарная погрешность 
взвешивания на аналитических весах, обусловленная в 
основном недостаточной подгонкой массы гирь и нерав- 
ноплечностью коромысла, составляет обычно 0,01— 
0,02 мг, что для аналитической практики вполне прием¬ 
лемо. 

Для используемых при титриметрическом анализе 
пипеток (ГОСТ 20292—74) и колб (ГОСТ 1770—74) 
первого класса нормированы следующие пределы по¬ 
грешностей (для пипеток и колб второго класса допу¬ 
скаемые погрешности удваиваются): 

Пипетки 

10,0 25.0 50,0 100,0 200,0 

±0,02 ±0,03 ±0,05 ±0,08 ±0,1 

±0,20 ±0,12 ±0,1 ±0,08 ±0,05 

Колбы 

Вместимость, 25 50 100 200 500 1000 2000 

мл 

Допускаемые ±0,03 ±0,05 ±0,10 ±0,15 ±0,20 ±0,30 ±0,50 

отклонения, 

Относительная ±0,12 ±0,1 ±0,1 ±0,075 ±0,04 ±0,03 ±0,025 

погрешность, 

При проведении фотометрических измерений в опти¬ 
мальном интервале оптической плотности относительная 
погрешность ее определения не превышает 1—2% и т. д. 

Особенно малые значения инструментальных погреш¬ 
ностей характерны для современных измерительных ус- 


Вместимость, 5,0 

Допускаемые ±0,01 

отклонения. 

Относительная ±0,20 

погрешность, 


тановок, однако важно подчеркнуть, что по этим значе¬ 
ниям недопустимо делать вывод о высокой точности ко¬ 
нечного результата анализа: это приводит не только к 
ложной оценке качества измерений, но и к неверному 
определению путей повышения достоверности аналити¬ 
ческого контроля. 

3.1.3. Погрешности градуировки СИ 

В зависимости от информации, требующейся для на¬ 
хождения градуировочной характеристики, можно вы¬ 
делить три группы аналитических методов: 

1) методы, основанные на известном теоретическом 
законе, позволяющем определить вид и параметры гра¬ 
дуировочной функции; 

2) методы, для которых вид градуировочной функ¬ 
ции известен из теоретических предпосылок, однако не¬ 
обходима экспериментальная оценка ее параметров; 

3) методы, для которых вид и параметры градуиро¬ 
вочной функции должны оцениваться только экспери¬ 
ментально. 

В 1-ой группе методов градуировка может выступать 
в расчетном или графическом варианте (соответственно 
используется градуировочный фактор или градуировоч¬ 
ная функция). Помимо гравиметрического и титримет- 
рического способов, сюда могут быть отнесены рентгено¬ 
спектральные методы анализа, однако в последнем слу¬ 
чае необходимы достаточно сложные расчеты и таблич¬ 
ные данные, имеющиеся далеко не во всех случаях. 

Наличие априорной информации о виде градуировоч¬ 
ной функции существенно облегчает для методов 2-й 
группы индивидуальное градуирование измерительной 
установки, например, с использованием «стандартных 
растворов». Так, если заранее известно, что содержание 
компонента С связано со значением выходного сигнала 
у линейным уравнением 

у = а 0 +Ь 0 С (3.1) 

(где а 0 и Ь 0 — параметры регрессии), можно воспользо¬ 
ваться следующим приемом: из переведенной в раствор 
пробы отобрать две равные аликвотные части и к одной 
из них добавить «стандартный раствор», содержащий из¬ 
вестное количество С д определяемого компонента; после 
измерения аналитического сигнала получим: 

для первой части 
У\ = Goj+ h.c , 


(3.2) 




для йторой части 

У2 = йо + і>о (С + Сд ); (3.3) 


следовательно, уравнение для расчета значения измеря¬ 
емой концентрации С приобретает вид 


Сд ( Уі — Qq) 


(С Д >С). 


(3.4) 


У2 — У1 

Подавляющее количество измерительных установок, 
используемых на предприятиях черной металлургии 
(прежде всего спектрометрических и спектрографиче¬ 
ских), требует экспериментального установления как ви¬ 
да, так и параметров градуировочной функции. В этом 
случае особенно явно проявляются два источника воз¬ 
можных погрешностей измерений, связанных с градуи¬ 
ровкой СИ и характерных для любого способа установ¬ 
ления градуировочной функции: наличие влияющих фак¬ 
торов объекта измерений (общего химического состава, 
влияющих на результаты измерений компонентов и при¬ 
месей, структуры, размеров и форм анализируемых 
проб и т. д.), приводящих к несоответствию градуиро¬ 
вочного графика действительной функции преобразова¬ 
ния выходного сигнала в концентрацию контролируемо¬ 
го компонента; недостаточная стабильность градуиро¬ 
вочной характеристики в пределах рабочих условий 
эксплуатации СИ вследствие воздействия внешних ус¬ 
ловий окружающей среды и других факторов. 


3.2. Экспериментальная оценка 

случайных погрешностей химико-аналитических 

измерений 

Хотя устранение источников погрешностей количест¬ 
венного анализа представляет собой важнейшую задачу 
разработчика (и исполнителя) любой аналитической 
методики, сложность этой задачи и невозможность га¬ 
рантировать ее выполнение при проведении измерений 
химического состава производственных проб привели к 
созданию специальных приемов обеспечения единства и 
точности измерений, которые основаны прежде всего на 
экспериментальной оценке фактических погрешностей 
измерений химического состава. 

Рассмотренные ниже способы оценки случайных по¬ 
грешностей путем математико-статистической обработки 
экспериментальных данных можно использовать для 
оценки погрешности измерений состава материалов чер- 
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ной металлургий при концентрациях компонентов, пре¬ 
вышающих 10— 4 — 10 -3 ; %. Для содержаний, меньших, чем 
указанная величина, оценка погрешностей измерений 
может осложняться рядом неучитываемых факторов и 
должна выполняться по специальным планам проведе¬ 
ния эксперимента и обработки его результатов. 

Экспериментальная оценка погрешностей измерений 
должна проводиться на основе использования СО или 
специально подготовленного и усредненного материала, 
так как при исследовании недостаточно однородных 
проб заключение о качестве исследуемой методики ана¬ 
лиза может оказаться неверным. При статистической 
обработке данных в промежуточных вычислениях реко¬ 
мендуется соблюдать следующие правила действий с 
приближенными числами. 

1. Если не все исходные данные заканчиваются од¬ 
ним и тем же разрядом, до выполнения сложения (вычи¬ 
тания) следует произвести округление, оставив везде 
столько значащих цифр, сколько их у наименее точного 
числа или на одну больше. Результат либо оставляют 
без изменения, либо округляют до предыдущего разряда. 

Примеры: а) 25,3+0,442+2, 741і=25, 3 + 0,44 + 2,74=> 
= 28,48 или 28,5; 

б) 25,3—0,442—2,741 = 25,3—0,44—2,74 = 

= 22,12 « 22,1 

(разность всегда следует округлять, оставив в ней столь¬ 
ко значащих цифр, сколько было у наименее точного 
числа). 

2. Если перемножаются приближенные числа с одним 
и тем же количеством значащих цифр, в произведении 
следует удержать столько же значащих цифр или на 
одну больше. 

Пример: 0,333-0,143 = 0,047619 «0,04762 или 0,0476. 

3. Если некоторые сомножители имеют больше знача¬ 
щих цифр, чем другие, для выполнения умножения сле¬ 
дует их округлить, сохранив столько цифр, сколько име¬ 
ет наименее точный сомножитель или на одну больше. 
В произведении следует оставить столько значащих 
цифр, сколько имеет наименее точный сомножитель или 
на одну больше. 

Пример: 0,11 • 0,2344 = 0,11- 0,234=0,02574 « 0,0257 или 
0,026. 

4. Если делимое и делитель имеют одно и то же чис- 
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ло значащих цифр, в частности следует брать столько 
же значащих цифр, сколько их имеют делимое и дели¬ 
тель или на одну больше. 

Пример: 0,28 : 1,6=0,175 или 0,18. 

5. При возведении в квадрат в результате следует ос¬ 
тавлять столько же значащих цифр, сколько было у воз¬ 
водимого числа или на одну — две больше. 

Пример: 0,065 2 = 0,00423 или 0,0042. 

6. При извлечении квадратного корня в результате 
следует оставлять столько же значащих цифр, сколько 
их было в подкоренном числе или на одну — две больше. 

Пример: У2,35= 1,533. Округляем до 1,53 либо остав¬ 
ляем без изменения. 


При округлении результатов измерений руководству¬ 
ются следующими правилами: лишние десятичные зна¬ 
ки отбрасывают, если первая из отбрасываемых цифр 
меньше пяти (например, получено 19,243 — округляют 
до 19,24); если первая из отбрасываемых цифр больше 
или равна пяти, последнюю из оставшихся цифр увели¬ 
чивают на единицу (например, получено 0,2467 — округ¬ 
ляют до 0,247). 

На обработку результатов аттестационного анализа 
СО все данные должны поступать со следующим чис¬ 
лом значащих цифр: 


Содержание, 

% 

>1 

0,01—1 

<0,01 



Пример 


2,362 3,240 

0,906 0,200 

0,0061 0,0090 


При аттестации МВИ химического состава допусти¬ 
мо обрабатывать результаты со следующим числом зна¬ 
чащих цифр: 


Содержание, % 

>10 

0,1-10 

<0,1 



Числовое значение абсолютной погрешности резуль¬ 
тата измерений не должно содержать более двух цифр. 

Конечный результат вычислений должен оканчивать¬ 
ся десятичным знаком того же разряда, что и значение 
его погрешности. 
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3.2.1. Методика оценки погрешностей 
результатов измерений 

по одной серии экспериментальных данных 

Случайную погрешность е сх среднего результата из¬ 
мерений, определяемую изменчивостью результатов па¬ 
раллельных измерений, рассчитывают по формуле 

е сх = ± U KP yh, (3.5) 

где U K p — критическое значение (/-критерия для дове¬ 
рительной вероятности 1 —а (предпочтительное значе¬ 
ние а = 0,05); п — число параллельных измерений. 

Случайную погрешность е к общего среднего резуль¬ 
тата межлабораторного (кругового) эксперимента, опре¬ 
деляемую изменчивостью средних результатов анализа 
в разных химико-аналитических лабораториях, опреде¬ 
ляют по уравнению 

г к = ±и кр у=- (3.6) 

где N K — число средних результатов, полученных при 
межлабораторном эксперименте (при одном среднем ре¬ 
зультате, полученном от каждой лаборатории, N K — 
.число лабораторий). 

Случайную погрешность е в общего среднего ряда 
средних результатов, определяемую их изменчивостью 
в рамках одной лаборатории, рассчитывают по формуле 

в в = ±(/к Р ^, (3.7) 

где N — число средних результатов измерений, выпол¬ 

ненных в лаборатории. 

При отсутствии информации о величинах генераль¬ 
ных СКО сгсх, Стк и <7в используют их выборочные оценки 
Sex, S K и S в, полученные путем математико-статистиче¬ 
ской обработки экспериментальных данных. В этом слу¬ 
чае значения е сх , е к и е в вычисляют по уравнениям: 


4- А* 

е сх = — > 

(3.8) 

S K 

е к = ± / КР у Тк , 

(3.9) 

н- 

%ІГ 

(ЗЛО) 
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где fKp Критическое значение /-критерия (критерия 
Стьюдента) для уровня значимости а и числа степеней 
свободы f—n — 1 или f=N — 1 (предпочтительное зна¬ 
чение а=0,05). 

Оценку CKO Sox вычисляют по уравнению 


S C x = 



(С/-С)* 


(3.11) 


где С — среднее арифметическое значение результатов 
параллельных измерений концентрации в выборке; С { — 
результат единичного измерения концентрации в вы¬ 
борке. 

Оценку CKO S K вычисляют по уравнению 



(3.12) 


где С — среднее арифметическое значение С 3 -; С ; - — сред¬ 
нее арифметическое результатов измерений концентра¬ 
ции, полученное в /-той лаборатории. 

Для характеристики воспроизводимости средних ре¬ 
зультатов, полученных в одной лаборатории за длитель¬ 
ный период, определение оценок CKO S B проводят_по 
уравнению, аналогичному (3.12); в том случае С 3 — 
средний результат измерений, полученных в лаборато¬ 
рии в данный момент времени на одном комплекте обо¬ 
рудования, одним и тем же сотрудником одним методом, 
а вместо N K используют число N. 


3.2.2. Примеры оценки погрешностей 
по одной серии результатов измерений 


Пример 1. Гравиметрическим методом выполнена 
серия измерений концентрации кремния в одной и той 
же пробе стали;_получена выборка объемом п=6, выбо¬ 
рочное среднее С=1,50% и GKO о С х, установленное на 
основе обработки результатов аналитического архива по 
аттестации СО, равно 0,02%. 

Критическое значение (/-критерия находят по табли¬ 
це интегральной функции Ф((/ Кр ) нормированного гор- 
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бального распределения (приложение і) с использова¬ 
нием формулы (для доверительной вероятности 1 — а) 

Ф(£Л<р)=1-а/2. (3.13) 

Для того, чтобы найти значение U KV , необходимо в 
приложении 1 найти число 1 — а/2. Соответствующий 
этому числу боковой вход таблицы дает значение U 1<p с 
числом знаков до 0,1, а соответствующий верхний вход 
дает значение £/ кр с точностью до сотых. Для а=0,05 
U Kp = 1,96. 

В соответствии с уравнением (3.5) получим 

0,02 

е сх = ± 1,96 = 0,016 « 0,02 %. 

Пример 2. Гравиметрическим методом выполнены 
измерения концентрации вольфрама в одной и той же 
пробе стали в десяти химико-аналитических лаборато¬ 
риях, т. е. получена выборка объема N K =10; С=21,32% 
и 5 К =0,12% (значение о к неизвестно). 

Для того, чтобы определить 4р, в верхнем входе при¬ 
ложения 2 находят число а, а в боковом — число f. На 
пересечении соответствующих строки и столбца распо¬ 
ложено искомое значение tnp. 

Для уровня значимости 0,05 и N=10 / К р=2,26. В со¬ 
ответствии с уравнением (3.9) получим 

е к = ± 2,26^= = 0,086 « 0,1 %. 

С учетом величины е к значение С следует округлить 
до 21,3%. 

3.2.3. Методика оценки погрешностей 

результатов измерений по ряду серий экспериментальных данных 

При обработке данных ряда серий результатов изме¬ 
рений определенной концентрации компонента в каком- 
либо виде материала по каждой из серий вычисляют 
оценки CKO S, характеризующих случайную погреш¬ 
ность измерений, и проверяют возможность объединения 
полученных значений S (однородность дисперсий S 2 ). 

Однородность оценок S 2 , объединяемых в одну груп¬ 
пу выборок, проверяют: по критерию Фишера-Снедекора 
для двух выборок; по критерию Кохрена для более чем 
двух выборок одинакового объема; по критерию Барт- 
лета для выборок различного объема. 
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Ііри проверке однородности дисперсий в первых двух 
случаях предпочтительным значением уровня значи¬ 
мости а является 0,05, а при использовании критерия 
Бартлета а=0,01. 

Для проверки гипотезы об однородности дисперсий 
двух выборок вычисляют по экспериментальным данным 
выборочное (F) значение F -критерия (критерия Фише- 
ра-Снедекора): 

F=S?/Sl (где Si > S 2 ) (3.14) 


и принимают, что экспериментальные данные не проти¬ 
воречат гипотезе о несущественности различия S? и si, 
если .. .. 

F<F Kp , (3.15) 


где F кр — критическое значение ^-критерия (приложение 
3) для числа степеней свободы /і=яі —1 или fi=Ni —1 
и f%=n 2 —1 или f 2 =N 2 —1 и принятого уровня значи¬ 
мости а. 

Для проверки гипотезы об однородности дисперсий 
нескольких (более двух) выборок одинакового объема 
вычисляют по экспериментальным данным выборочное 


(G) значение G -критерия (критерия Кохрена): 

<? - 

sf+s|+...+s| 


(3.16) 


( k — число серий в группе) и принимают, что экспери¬ 
ментальные данные не противоречат гипотезе о несуще¬ 
ственности различия Si. S 2 ,...S K> если 

G<G Kp . (3.17) 


где G KP — критическое значение G -критерия (приложе¬ 
ние 4) для числа степеней свободы f = ti —1 или f=N —1, 
числа выборок k и принятого уровня значимости а. 

Для проверки гипотезы об однородности дисперсий 
нескольких выборок разного объема (объем каждой вы¬ 
борки не менее 4 результатов измерений) вычисляют 
выборочное значение критерия Бартлета (В) 

£- /,igsj). (зле) 

\7-1 7-1 / 


4В 




где ■§? — выборочная дисперсия #-той выборки; f q — 
число степеней свободы {f q = n q —1 или f q = N q —■/), ко¬ 
торое было использовано для расчета S q ; S 2 — среднее 
взвешенное значение дисперсии, определяемое равенст¬ 
вом 


(3.19) 




А — величина, определяемая уравнением 


"‘-"(І'* і‘г. ) 


(3.20) 


Заключение о том, что экспериментальные данные не 
противоречат гипотезе о несущественном различии Si, 
Si,...,si, принимают, если 

(3.21) 

где Хкр — критическое значение х 2 - к Р ит ерия (приложе¬ 
ние 5) для числа степеней свободы f=k —1 и вероятно¬ 
сти Р(х 2 >Хкр ). равной а. 

При подтверждении гипотезы об однородности дис¬ 
персий вычисляют значение S и среднее взвешенное зна¬ 
чение концентрации компонента С„зп по формулам: 

(3.22) 


S=Vs* ; 

k 

^Рч п Ч 


2». 

9=1 

9=1 

2>9 


(3.23) 


(3.24) 


В случае объединения_выборок одинакового объема 
вычисляют значения S 2 и С по формулам: 







2 s ? 


о2 

Ь = k 

(3.25) 

Ѣ 


С= 4 \ . 

(3.26) 


3.2.4. Примеры оценки погрешностей 
по ряду серий результатов измерений 


Пример 1. В одном и том же СО проведено определе¬ 
ние фосфора двумя методами: фотометрическим (в виде 
синего фосфорно-молибденового комплекса) и экстрак¬ 
ционно-фотометрическим (в виде желтого фосфорно¬ 
ванадиевомолибденового комплекса). По первому мето¬ 
ду число измерений «і = 16, выборочное среднее С= 
= 0,0842% и выборочная дисперсия Si = 3,l-10 -6 . По 
второму л 2 = 13, С = 0,0758% и 5І= 1,9• 10 —б . Для про¬ 
верки однородности дисперсий, характеризующих сходи¬ 
мость измерений, вычисляем отношение дисперсий 


F = 


3,1 • 10~~ 6 
1,9 • ІО -6 


= 1,6 


и сопоставляем F с критическим значением F vp для до¬ 
верительной вероятности 0,95. Для того, чтобы найти 
значение ^кр необходимо воспользоваться таблицей при¬ 
ложения 3, отвечающей уровню значимости 0,05. В верх¬ 
нем входе этой таблицы находим число f і (для большей 
дисперсии), в боковом — число U- На пересечении соот¬ 
ветствующих строки и столбца расположено искомое 
значение F KV . Для рассматриваемого примера (а = 0,05; 
fi= 15; f 2 =12) F K р = 2,6, т, е. F<F Kp . 

Таким образом, изменчивость результатов параллель¬ 
ных измерений содержания фосфора фотометрическим и 
экстракционно-фотометрическим методами можно пола¬ 
гать одинаковой. 

В соответствии с уравнениями (3.19), (3.22) и (3.23) 
вычисляем значения S z , S и С: 


3,1 • 15+ 1,9 • 12 


« 2,6 • 10 
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S = 1/2,6 ■ КГ 


29 


* 1,6. 1(T J %; 

= 0,0804 o/ 0 . 


Пример 2. Через определенные промежутки времени 
в одной и той же пробе проведены четыре серии по пять 
параллельных измерений концентрации марганца титри- 
метрическим персульфатно-серебряным методом и полу¬ 
чены следующие результаты:_Сх == 1,128%, Si=2,0- ІО -4 ; 

С 2 = 1,122%, S 2 2 =2,9- ІО- 4 ; С 3 = 1,141%, S§ =9,9-ІО- 4 ; 

С 4 = 1,139%, S 4 2 = 2,6-10- 4 . 

Однородность значений Si S 2 , S 3 и S 4 проверя¬ 
ем при а = 0,05, для чего вычисляем отношение макси¬ 
мальной дисперсии к сумме всех дисперсий: 

/ч 9.9 ■ 1<Г* 

G =-— = 0,57. 

(2,0 + 2,9 + 9,9+2,6) ІО -4 

Для сопоставления G с критическим значением G Kp 
необходимо воспользоваться таблицей приложения 4, от¬ 
вечающей уровню значимости 0,05; в верхнем входе этой 
таблицы следует найти число f=n — 1 , а в боковом — 
число k\ значение G„ p находят на пересечении соответ¬ 
ствующих строки и столбца. 

Для рассматриваемого примера (сс = 0,05; f= 4; /г=4) 
G Kp = 0,63, т. е. 

G = 0,57 < 0,63, 

что указывает на однородность дисперсий. 

В соответствии с уравнениями (3.25), (3.22) и (3.26) 
вычисляем значения S 2 , S и С: 

g2== -2,0 + 2,9 + 9,9 + 2,6 , ш-4 = 

4 

S = J/+4 . 10-2 = 2,1 . 10-2 %; 

= 1,128+ 1,122+ 1,141 + 1,139 


= 4,4 . 10- 


: 1,132» 1,13 °/ 


Пример 3. Определение содержания олова в одной и 
той же пробе выполнено различными методами: с при¬ 
менением переменнотоковой полярографии (хроматогра¬ 
фическое отделение мешающих) проведено 7 измерений, 
выборочное среднее Сі = 0,0082%, выборочное CKO S t = 
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= 8,6-10~ 4 %; с применением переменнотоковой поляро¬ 
графии (отделение мешающих компонентов тиоацетами- 
дом) проведено 10 измерений, С2=0,0076%, S 2 = 7,8Х 
Х10~ 4 %; с применением инверсионной вольтамперомет¬ 
рии (отделение олова от мешающих компонентов дис¬ 
тилляцией в виде тетрабромида) проведено 6 измерений, 
С 3 =0,0085%, S 3 = 11-10- 4 %; фотометрическим методом с 
пирокатехиновым фиолетовым (отделение_мешающих 
тиоацетамидом) проведено 11 измерений, С 4 = 0,0078%, 
5 4 =8,6-10~ 4 %; с применением переменнотоковой поля¬ 
рографии (отделение олова от мешающих дистилляцией 
в виде тетрабромида) проведено 13 измерений, Cs = 
= 0,0080%, S s = 8,6-10- 4 %. 

Таким образом, по пяти независимым выборкам объ¬ 
емом Лі = 7, п 2 = 10, л 3 = 6, л 4 = 11, «5=13 найдены выбо¬ 
рочные дисперсии, соответственно равные 74- ІО -8 ; 
61-10 -8 ; 121 -ІО- 8 ; 74- ІО -8 и 74-10“ 8 . 

Для проверки однородности полученных дисперсий 
при уровне значимости 0,01 преобразуем CKO S q по со¬ 
отношению S ? =S a -10 4 ; для вычисления значения кри¬ 
терия Бартлета В составим расчетную таблицу 3.1. 


таблица з.і 

СРАВНЕНИЕ ДИСПЕРСИИ, ПОЛУЧЕННЫХ ПРИ ИЗМЕРЕНИИ 
КОНЦЕНТРАЦИИ ОЛОВА РАЗЛИЧНЫМИ МЕТОДАМИ 


•Sv 

п ч 


S 9 

S 9 


les'J 

f q \es' q 

4f q 

1 

7 

6 

8,6 

74 

444 

1,78 

11,22 

0,167 

2 

10 

9 

7,8 

61 

549 

1,79 

16,11 

0,111 

3 

6 

5 

11 

121 

605 

2,08 

10,40 

0,200 

4 

11 

10 

8,6 

74 

740 

1,87 

18,70 

0,100 

5 

13 

12 

8,6 

74 

888 

1,87 

22,44 

0,083 

Сумма 

- 

42 


- 

3226 j 

- 

78,87 

0,661 


В соответствии с этой таблицей найдем: 
S' 2 = 3226/42 = 76,8 
lgS 12 = 1,89 


Іь 

9 =1 


lg S' * = 42. 1,89 = 79,38 
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~Г~ - 0,024 

2 /» 


, , 0,661 —0,024 

А — 1+ з (5_ i) 


1,053 


В = гЦ( 79 > 38 — 78,87)= 1,12. 

Для сопоставления В с критическим значением Хкр 
необходимо воспользоваться приложением 5, в верхнем 
входе которого следует отыскать значение а, а в боко¬ 
вом— число f = k —1. На пересечении соответствующих 
строки и столбца расположено искомое значение Хк Р - 
Для рассматриваемого примера Хкр (<* = 0,01 и f= 
= 4) = 13,3; т. е. значение В= 1,12 меньше, чем Хк Р - Сле¬ 
довательно, все пять методик определения содержания 
олова по сходимости результатов можно считать равно¬ 
точными и найти: 

S 2 = S' ' • ІО- 8 = 76,8 • ІО- 8 , 


S = V 76,8 . ІО- 8 да 9 • ІО- 4 о/о, 


0,0082 ■ 7+0,0076 • 10+0,0085 • 6+0,0078.11+0,0080 • 13 
7+10 + 6+11+13 

= 0,0080%. 


3.2.5. Методика оценки 

концентрационной зависимости 

случайной погрешности результатов измерений 

Оценки S, получаемые по уравнениям (3.11) и (3.12), 
обладают весьма широким доверительным интервалом, 
внутри которого заключено генеральное значение СКО 
о. Надежность оценок существенно повышается, если 
использовать измерения не одной концентрации компо¬ 
нента, а результаты определения содержания этого ком¬ 
понента в диапазоне концентраций достаточно широком, 
чтобы оценить параметры линии регрессии 5—С (где 
С — концентрация компонента). Построение такой ли¬ 
нии основано на принципиально бесспорном утвержде¬ 
нии о наличии положительной корреляции между кон¬ 
центрацией компонента и абсолютной величиной случай¬ 
ной погрешности анализа. При достаточно большом кон- 
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центрационном интервале этот фактор становится Доми¬ 
нирующим, что позволяет надежно определить парамет¬ 
ры линии регрессии. Дальнейшее совершенствование 
метода достигается использованием логарифмических 
координат. Преимущества этого приема связано с воз¬ 
можностью линейной аппроксимации lgS—lgC и состоят 
в следующем: линейная интерполяция проводится обос¬ 
нованнее и точнее, чем для других функций; при линей¬ 
ной аппроксимации облегчается исследование за счет 
возможности назначения более рациональных интерва¬ 
лов и уменьшения их числа (теоретически достаточно 
двух оценок S); облегчается проверка эксперименталь¬ 
ных данных благодаря наглядному выявлению резко от¬ 
клоняющихся измерений; существенно облегчается вы¬ 
числение параметров линии регрессии. 

Для получения линии регрессии 

lgS = 61gC + lga (3.27) 


(b — угловой коэффициент регрессии, lga — свободный 
член) после определения значения 5 дл^ каждой серии 
измерений средние результаты анализа С группируют в 
интервалы с диапазоном отношения концентраций 1,5— 
2,0 для каждого контролируемого компонента в одном и 
том же виде материала, проверяют однородность оценок 
S) дисперсий, объединяемых в одну группу_выборок, и 
получают средние взвешенные _значения S v и С ѵ . 

Далее вычисляют lgS v и lgC v и проверяют гипотезу 
о наличии линейной связи между значениями lgS v и lgC v , 
для чего определяют по экспериментальным данным вы¬ 
борочное (г) значение коэффициента парной корреля¬ 
ции по формуле 


lgC v lgS v -2 W.2I* 
V=1 Vv=l J 

x ]/ A 2 (IgS v )* - ^2 lgs v j 


(3.2*) 


где h — число концентрационных интервалов, 
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Заключение о том, что экспериментальные данные не 
противоречат гипотезе о наличии тесной линейной связи 
между lgSv и lgC v , принимают, если 

'г>г кр , (3.29) 


где т к Р — критическое значение коэффициента корреля¬ 
ции г (приложение 6) для числа степеней свободы / = 
=/і —2. При подтверждении гипотезы о_наличии линей¬ 


ной связи между величинами lgS v и lgC v вычисляют с 
использованием метода наименьших квадратов парамет¬ 
ры b и lga уравнения (3.34) по формулам: 
л ft л 


/*2igc v i g s v -2igc v 2igs v 

‘І 


(3.30) 


2 (1 gc v )»2 lgS v -2 lgC v lg-S v 2lgc v 
lga = —-^-■ (3.31) 

V=1 \V—1 / 


После потенцирования уравнения (3.27) получают 
итоговое выражение концентрационной зависимости С КО, 
характеризующего сходимость или воспроизводимость 
результатов измерений концентрации данного компонен¬ 
та в определенном виде материала для той или иной ме¬ 
тодики химического -анализа 

S = аС ь . (3.32) 


3.2.6. Пример оценки 

концентрационной зависимости 

случайной погрешности результатов измерений 

Получена совокупность 1957 единичных результатов 
определения молибдена в сплавах на никелевой основе 
в диапазоне концентраций 0,8—28,5%. 

Для оценки концентрационной зависимости случай¬ 
ной погрешности, характеризующей сходимость резуль¬ 
татов измерений, средние результаты были сгруппирова¬ 
ны в следующие 4 интервала концентраций молибдена: 
0 , 8 — 1 , 2 %; 2 , 8 — 4 , 9 %; 8 , 8 — 10 , 6 %; 27 , 5 — 28 , 5 %. 




После проверки однородности оценок sf x , объеди¬ 
ненных в_одну группу выборок, получим для первого ин- 
I тервала С= 1,13%, S ox = 0,010°/qj_ для 2-го интервала 
С=3,09%, Jcx=0,019%j для 3-го С=9,77%, S cx =0,032%; 
для 4-го С = 28,20%, S cx = =0,050%. 

Для вычисления эмпирического коэффициента кор¬ 
реляции параметров b и lga уравнения (3.27) составим 
расчетную таблицу 3.2, 


ТАБЛИЦА 3.2 

РАСЧЕТНАЯ ТАБЛИЦА ДЛЯ ОЦЕНКИ КОНЦЕНТРАЦИОННОЙ 
ЗАВИСИМОСТИ СЛУЧАЙНОЙ ПОГРЕШНОСТИ 


С 

s cx 

lec 

lg,s c X 

lgc-lss cx 

<lgC)> 

OeS cx )‘ 

1,13 

0,010 

0,054 

—2,00 

—0,1080 

0,003 

4,000 

3,09 

0,019 

0,49 

—1,73 

—0,848 

0,240 

2,993 

9,77 

0,032 


—1,50 

—1,485 

0,980 

2,250 

28,20 

0,050 

1,45 

—1,30 

—1,885 

2,102 

1,690 

Сумма 

- 

2,984 

—6,53 

—4,326 

3,325 

10,933 


по данным которой и уравнению (3.34) получим 

О 4 (-4,326)-2,984 (-6,53) = n QQfi 

1/4-3,325- (2,984) а 1/4-10,993— (—6,53) 2 

Для сопоставления выборочного значения коэффици¬ 
ента корреляции с его критическим значением в верхнем 
входе приложения 6 находим значение а, а в боковом — 
число f=h —2. На пересечении соответствующих строки 
и столбца расположено искомое значение Гкр. 

Для нашего примера г кр =0,950 (а = 0,05 и f— 2 ), т. е. 
значение г=0,996>0,950, следовательно, эксперимен¬ 
тальные данные не противоречат гипотезе о наличии ли¬ 
нейной связи между величинами lgC и lgS cx . 

Вычисляем b и lga: 

Ь = 4 (-4,326)-2,984 (-6,53) _ Q g Q 

4-3,325-(2,984) 2 ’ ’ 

lga = 3,325 (-6,53)-2,984 (-4,326) = _ 2 QQ 
S 4-3,325 — 8,904 ' ‘ 
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Следовательно, в логарифмической форме получен* 
ная зависимость среднего квадратического отклонения, 
характеризующего сходимость измерений содержания 
молибдена от его концентрации, имеет вид 


lgS„ = 0,50'lg'C] —'2,00 

(3.33) 

или после потенцирования 

Sex =0,010 Ус. 

(3.34) 

Рассмотренные выше способы 

математико-статисти- 


ческой обработки экспериментальных данных позволя¬ 
ют оценить значение СКО, характеризующих все состав¬ 
ляющие случайной погрешности измерения: меж- и 
внутрилабораторную воспроизводимость, сходимость и 
повторяемость. Особенно важное значение имеет мето¬ 
дика оценки параметров концентрационной зависимости 
СКО ок, характеризующего межлабораторную воспроиз¬ 
водимость; при достаточно большом объеме выборки 
подобные зависимости могут использоваться для сопо¬ 
ставления точности измерений в нашей стране и за ру¬ 
бежом, нормирования погрешности измерений и реше¬ 
ния на этой основе многочисленных задач метрологиче¬ 
ского обеспечения аналитического контроля в отрасли. 

3.3. Показатели точности 
среднего результата измерений 

В соответствии с методикой МИ 1317—86, утверж¬ 
денной Госстандартом взамен ГОСТ 8.011—72, погреш¬ 
ность измерений может выражаться следующими харак¬ 
теристиками генеральной совокупности и их статистиче¬ 
скими оценками: СКО погрешности измерений; граница¬ 
ми, в пределах которых погрешность находится с задан¬ 
ной вероятностью; характеристиками случайной и систе¬ 
матической составляющей погрешности измерений, т. е. 
СКО соответственно случайной составляющей погреш¬ 
ности и неисключенной систематической погрешности 
(или границами в которых неисключенная систематиче¬ 
ская погрешность находится с заданной вероятностью). 

При наличии информации о нормированных значе¬ 
ниях СКО <Тк, выступающих в качестве характеристик 
генеральной совокупности, а также допускаемой погреш¬ 
ности СО и допускаемой неисключенной погрешности 
МВИ, оцениваемой на основе воспроизведения аттесто¬ 
ванных характеристик СО, обобщающую характеристи- 
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■ ку погрешности среднего результата измерений — гра¬ 
ницы, в пределах которых погрешность находится с за¬ 
данной вероятностью, — можно оценить, используя по¬ 
ложения ГОСТ 8.207—76, в соответствии с этим стандар¬ 
том при известном значении генеральной величины Ок 
доверительные границы случайной погрешности е ре¬ 
зультата измерений для 1—а = 0,95 (без учета знака) 

; находят по формуле 

е = 1,96 0к > (3.35) 

а границы неисключенной систематической погрешности 
0 результата измерений химического состава при ее оце¬ 
нивании на основе применения СО для равномерного 
распределения можно вычислить по формуле (без уче¬ 
та знака) 

Ѳ = Ко У в? + Ѳ|, (3.36) 

где Ѳі — неисключенная систематическая погрешность 
методики, установленная на основе применения СО; 02— 
погрешность СО, использованного для оценки величины 
Ѳг, Ко — коэффициент, принимаемый для доверительной 
вероятности 0,95 равным 1,1. 

При выполнении неравенства Ѳ<0,8<т к неисключен¬ 
ными систематическими погрешностями пренебрегают и 
принимают, что граница погрешности результата изме¬ 
рений Д = е, а в случае, когда 0>8о к , полагают Д = Ѳ 
(погрешность, возникающая из-за пренебрежения одной 
из составляющих погрешности при выполнении обоих 
указанных неравенств не превышает 15%). 

По установленному, исходя из реально возможного 
резерва точности, порядку (п. 3.6) к применению для 
контроля продукции в отрасли допускаются методики, 
для которых значение Ѳі, оцененное путем воспроизве¬ 
дения аттестованных характеристик СО, не превышает 
0,5<тк, а допускаемая погрешность используемых в этой 
цели ГСО для химического анализа нормируется на уров¬ 
не 0,8стк. Для рассматриваемой ситуации в соответствии 
с уравнением (3.36) Ѳ«а к , то есть при оценке границ, в 
пределах которых находится погрешность с заданной 
вероятностью, необходимо учитывать как случайную, 
так и систематическую ее составляющие. В этом случае 
значение Д (без учета знака) допускается вычислять по 
формуле 
Л = К S s , 


(3.37) 
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іде значения К и S 2 определяются уравнениями: 

Т- '.«<„, + 1.4^1 (3.38) 

Ок + К(Ѳ? + Ѳ2)/3 

S 2 = V (0? + ѲІ)/3 + at. (3.39) 

Решая уравнение (3.37) с учетом принятых в отрасли 
ограничений для допускаемых значений Ѳі и Ѳг, находим 
выражение, характеризующее границы погрешности 
результата измерений химического состава для довери¬ 
тельной вероятности 0,95 (без учета знака) 

Д = 2,2о к . (3.40) 


3.4. Оперативный контроль точности 
среднего результата измерений 

Вследствие недостаточной стабильности факторов, 
определяющих уровень погрешности химико-аналитиче¬ 
ских измерений, обычно применяемые приемы метрологи¬ 
ческого обеспечения (поверка, аттестация и т. д.) необ¬ 
ходимо дополнять систематически выполняемым опера¬ 
тивным контролем погрешности средних результатов 
измерений. В большинстве случаев в практике аналити¬ 
ческих лабораторий предприятий черной металлургии 
оперативный контроль проводят на основе воспроизве¬ 
дения аттестованных характеристик СО. Хотя понятие 
«воспроизведение аттестованных характеристик СО» 
терминологически, видимо, недостаточно корректно (раз¬ 
мер или единица физической величины воспроизводят¬ 
ся самой мерой, в данном случае — СО), широкое рас¬ 
пространение н понятность этого выражения позволяют 
использовать его в дальнейшем, когда речь пойдет об 
оценке погрешности результатов измерений в смысле 
контрольного измерения воспроизводимой СО аттесто¬ 
ванной характеристики с применением контролируемой 
методики. При отсутствии необходимых для оператив¬ 
ного контроля СО допустимы другие его способы, среди 
которых наибольшее распространение получил метод 
добавок «стандартных» растворов. Ниже рассматрива¬ 
ются методические вопросы оперативного контроля точ¬ 
ности отдельно взятого среднего результата измерений 
с применением как СО, так и «стандартных» растворов. 





3.4.1. Контроль на основе измерений 
аттестованных характеристик СО 

Требования о необходимости оперативного контроля 
результатов анализа на основе воспроизведения атте¬ 
стованных характеристик СО установлены большинст¬ 
вом государственных стандартов на методы химическо¬ 
го анализа материалов черной металлургии (ГСХА) 1 . 
Сущность оперативного контроля заключается в том, 
что перед началом смены или одновременно с анализом 
какой-либо партии производственных проб проводят 
измерение содержания контролируемого компонента в 
СО и по данным воспроизведения аттестованной харак¬ 
теристики принимают решение о качестве результатов 
анализа одновременно контролируемой группы проб: 
при выполнении требований к точности измерений соста¬ 
ва СО делают вывод об удовлетворительном качестве 
измерений состава производственных проб. 

Надежность этого приема обеспечивается при точ¬ 
ном соответствии области распространения использу¬ 
емой методики составу производственных проб (вклю¬ 
чая содержание мешающих анализу компонентов) и пра¬ 
вильном выборе типа СО, поэтому отраслевая норма¬ 
тивно-техническая документация устанавливает, что 
определение типа СО для оперативного контроля дол¬ 
жно проводиться руководителем лаборатории. В то же 
время, требование о близости содержания контролиру¬ 
емого компонента в СО и производственных пробах не 
является обязательным: в пределах диапазона измере¬ 
ний той или иной методики обеспечивается примерно 
одинаковое, близкое к оптимальному, количество конт¬ 
ролируемого вещества перед измерением аналитическо¬ 
го сигнала (путем варьирования навесок и аликвот). 
Кроме того, это требование при контроле готовой про¬ 
дукции, где заранее' неизвестен состав производствен¬ 
ных проб, оказывается во многих случаях невыполни¬ 
мым. 

При анализе требований ГСХА к оперативному кон¬ 
тролю точности результата измерений необходимо учи¬ 
тывать, что в настоящее время они еще не регламенти¬ 
руют допускаемые значения А или о к . В соответствии с 
требованиями ГСХА точность среднего результата из- 


1 В дальнейшем в качестве ГСХА рассматриваются все государ¬ 
ственные стандарты, распространяющиеся на методы измерения хи¬ 
мического состава материалов черной металлургии. 
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мерений химичёёкоію ёоётйва ііриРНается Удойлетбори- 
тельной, если: а) размах результатов одновременно вы¬ 
полняемых трех или двух единичных измерений содер¬ 
жания контролируемого компонента в СО не превышает 
допускаемые стандартом расхождения d 3 (или d s ) (это 
требование распространяется также на результаты па¬ 
раллельных измерений состава производственных проб); 
б) средний результат трех или двух параллельных из¬ 
мерений установленного в СО содержания компонента 
отличается от аттестованной характеристики не более 
чем на 0,5^з (0,6 d 2 ). 

Рассмотрим метрологическое содержание наиболее 
важного требования ГСХА о том, что средний результат 
С, например, трех параллельных измерений содержа¬ 
ния контролируемого компонента в СО не должен от¬ 
личаться от аттестованной характеристики С° более 
чем на половину величины допускаемых расхождений 
с?з = 3,31а С х. При условии, что в ходе разработки мето¬ 
дики систематическая составляющая погрешности ис¬ 
ключена с достаточной полнотой, регламентированное 
ГСХА различие |С—С°| для нормального закона рас¬ 
пределения должно соответствовать неравенству 

IС — С° I < 0,5 d 3 < £/ кр а к , (3.41) 

откуда 

і/к Р «1,65-2а . (3.42) 

Он 

Принятое для определения Г'кр значение а в выра¬ 
жении (3.42) можно было бы интерпретировать как ха¬ 
рактеристику вероятности признать на основании вос¬ 
произведения состава СО неверным средний результат 
анализа контролируемого объекта, когда на самом деле 
он верен. Однако согласно требованиям ГСХА при не¬ 
выполнении условия (3.41) партия результатов измере¬ 
ния состава одновременно контролируемых производст¬ 
венных проб не бракуется, а подвергается повторной 
проверке. Поэтому значение а целесообразно рассмат¬ 
ривать как характеристику доли повторных (контроль¬ 
ных) измерений, регламентируемую ГСХА при соответ¬ 
ствии метрологических характеристик методики уста¬ 
новленным нормам. Согласно требованиям ГСХА ре¬ 
зультаты измерений химического состава производствен¬ 
ных проб бракуют лишь при повторном невыполнении 


соотношения (3.41), связанном практически во всех слу¬ 
чаях с нарушением нормального хода анализа. 

При современном состоянии аналитического контро¬ 
ля черных металлов отношение <т к : о С х можно принять 
равным 1,2 (см. п. 3.7), т. е. значение а, определяемое 
соотношением (3.42), оказывается равным ~15%, од¬ 
нако оно резко повышается в случае существенного вкла¬ 
да в погрешность неисключенных остатков ее система¬ 
тической составляющей или недостаточного уровня обес¬ 
печения единства измерений, приводящего, в частности, 
к более высоким отношениям с к : стих. Достаточно жест¬ 
кие требования к объему повторного анализа СО в ходе 
оперативного контроля точности результатов измерений 
обоснованы тем, что при измерении химического состава 
материалов черной металлургии особенно важно огра¬ 
ничение вероятности ошибок не первого, а второго рода 
р, т. е. вероятности признать на основании воспроизве¬ 
дения аттестованных характеристик СО годным невер¬ 
ный результат измерений и квалифицировать вследствие 
этого годной какую-либо партию некондиционной про¬ 
дукции. 

3.4.2. Контроль на основе применения 
метода добавок 

Контроль точности результатов химического анализа 
по методу добавок обычно проводят путем использова¬ 
ния так называемых «стандартных» растворов, содержа¬ 
щих установленное с достаточной точностью количество 
контролируемых компонентов. Количество вводимой со 
«стандартным» раствором добавки должно соответство¬ 
вать предполагаемому содержанию контролируемого 
компонента в производственных пробах. Наиболее эф¬ 
фективны добавки к пробам (после их растворения), 
аналогичным по вещественному составу анализируемо¬ 
му материалу, но не содержащим контролируемый ком¬ 
понент. 

При проведении оперативной проверки точности ре¬ 
зультатов анализа на основе применения метода доба¬ 
вок заключение о том, что погрешность измерений не 
выходит за допустимые пределы правомерно, если дан¬ 
ные проверки удовлетворяют неравенствам 


Сд щах Сд шіп ■< С?з'і 

(3.43) 

1 Сд — Сд 1 •< U K р 0к і 

(3.44) 
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где Сдтіп и С лтах — минимальный и максимальный ре¬ 
зультаты параллельных измерений содержания введен¬ 
ной добавки; С д — средний результат воспроизведения 
содержания введенной добавки С д . 

Полагая, что объем повторного контроля при исполь¬ 
зовании метода добавок целесообразно сохранить та¬ 
ким же, какой предусмотрен требованиями ГСХА для 
применения СО, получим 

|Сд — С д I < 0,5 d 3 . (3.45) 

Рассмотренную выше процедуру нельзя распростра¬ 
нять на те пробы, которые содержат неизвестное коли¬ 
чество контролируемого компонента. Действительно, 
расчетное значение 

с; = с 2 -с п р (3.46) 

(С 2 — средний результат анализа какой-либо пробы, 
содержащей контролируемый компонент, с добавкой; 
Спр — то же, но без добавки) остается тем же, если ме¬ 
тодика химического анализа, например, завышает ре¬ 
зультаты измерений на постоянную величину Ап 

(С 2 + Ап)-(Спр + А„) = С;, (3.47) 

т. е. подобный эксперимент может не вскрыть наличие 
систематической погрешности в результатах измерений 
при содержании в пробе неизвестного количества конт¬ 
ролируемого компонента. 

3.5. Статистическое регулирование точности 
ряда результатов измерений 

Оперативный контроль точности измерений химиче¬ 
ского состава целесообразно дополнить ее статистиче¬ 
ским регулированием, которое заключается в сопостав¬ 
лении данных двух или ряда проверок точности резуль¬ 
татов измерений, например, на основе воспроизведения 
аттестованных характеристик СО и использования по¬ 
лученной информации для оперативного вмешательства 
в процедуру выполнения измерений с целью установить 
и устранить причины, вызывающие выход результатов 
измерения за установленные пределы. 

Если сопоставление результатов двух, следующих 
одна за другой, оперативных проверок не требует како¬ 
го-либо графического представления данных, то для ста- 


тистического регулирования точности измерений на ос¬ 
нове информации, получаемой от нескольких проверок, 
весьма удобно графическое отображение этой информа¬ 
ции в виде контрольных карт. Правила статистического 
регулирования технологических процессов при нормаль¬ 
ном распределении контролируемого параметра уста¬ 
навливает ГОСТ 15893—77 (СТ СЭВ 2835—80). 

Контрольные карты ведут отдельно для каждой кон¬ 
кретной МВИ содержания какого-либо компонента, а 
при большом объеме измерений — для отдельных изме¬ 
рительных установок, исполнителей анализа и т. д., фик¬ 
сируя на специальных диаграммах карты значения обе¬ 
их метрологических характеристик, нормируемых ГСХА: 
отклонения С — С° воспроизведенного содержания С ком¬ 
понента, аттестованного в СО, от значения аттестован¬ 
ной характеристики С° и размаха результатов парал¬ 
лельных ИЗМереНИЙ Стах— Сгпіп. 

В том случае, когда диапазон измерений МВИ вклю¬ 
чает несколько концентрационных интервалов, для ко¬ 
торых ГСХА (или аттестат на МВИ) регламентирует 
различные значения допускаемых расхождений d 2 , регу 
лируемые характеристики целесообразно наносить на 
контрольную карту в долях соответствующего значе¬ 
ния d- 2 . 

Порядок заполнения контрольных карт показан _на 
рис. 1. На верхней диаграмме фиксируют значение С — 
С° (в долях d 2 ), при этом контрольные границы, пока¬ 
занные пунктирными линиями, отстоят от верхней и 
нижней границы диаграммы с таким расчетом, чтобы 
имелась возможность наносить на контрольную карту 
результаты оперативного контроля, выходящие за до¬ 
пускаемые пределы. Аналогичным образом строится и 
диаграмма размахов Стах — С Щ іп. 

Между диаграммами наносят данные оперативного 
контроля, необходимые для ведения контрольной карты. 

Надежность выводов, основанных на анализе конт¬ 
рольной карты, повышается по мере увеличения числа 
оперативных проверок. Так, измерения достаточно на¬ 
дежны, если за внешние границы диаграммы не выходит 
ни одна из 25 точек, не более одной из 35 и не более двух 
из 100. В то же время, если большое число точек, за¬ 
фиксированных на контрольной карте, находятся за 
внешними контрольными границами, то это со строгой 
очевцднодтью сриддтедьствует об отсутствии подконт- 
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рольности измерительного процесса. В этом случае не¬ 
достаточно только повторить измерения, так как времен¬ 
ное самопроизвольное возвращение в подконтрольное 
состояние может часто наблюдаться и в тех случаях, 
когда причина потери подконтрольности не устранена. 

Предупредительным сигналом может быть группиро¬ 
вание точек около верхней и нижней контрольной грани¬ 
цы диаграммы. Так, если выше или ниже средней линии 
контрольной карты лежат более 12 из 15 точек, более 15 
из 20 точек, более 18 из 25 точек, более 21 из 30 точек, 
то это свидетельствует о тенденции к выходу процесса 
из подконтрольного состояния. 

Можно использовать также критерии длины восходя¬ 
щих и нисходящих серий, понимая под длиной серии 
последовательность одинаковых знаков (+ или —) при 
переходе от результатов одной оперативной проверки к 
другой. Если число проверок равно 20, то длина серий 
не должна превышать четырех, а при 150 проверках — 
пяти подряд отклонений одного знака от средней линии 
контрольной карты. 

Внезапные нерегулярные колебания уровня точности 
можно обнаружить с помощью серий, расположенных 
выше и ниже средней линии, а постепенное смещение 
центра рассеивания — как с помощью серий, лежащих 
выше и ниже средней линии, так и с помощью восходя¬ 
щих и нисходящих серий и т. д. 

Из изложенного ясно, что основное преимущество 
техники контрольных карт состоит в том, что сопостав¬ 
ление данных последовательных проверок позволяет 
вскрыть тенденцию процесса измерений к выходу из 
подконтрольного состояния, когда изменения условий 
анализа еще не повлияли существенно на результаты 
измерений. 

3.6. Показатели точности совокупности результатов 
химико-аналитических измерений 

Исследование достаточно большой совокупности 
данных воспроизведения аттестованных характеристик 
СО (50—100 и более средних результатов измерений) 
позволяет получить информацию для полного и досто¬ 
верного описания качества измерений химического со¬ 
става, выполняемых в соответствии с определенной 
МВИ. При исследовании совокупность данных опера¬ 
тивного контроля рассматривают как выборку из гене- 
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ральной совокупности химико-аналитических измерений 
но определенной МВИ и по оценкам параметров выбор¬ 
ки проверяют гипотезы об уровне генеральных парамет¬ 
ров, которыми в данном случае являются показатели 
точности измерений. Для определения качества совокуп¬ 
ности результатов химико-аналитических измерений не¬ 
обходимо: определить контролируемые показатели точ¬ 
ности; установить нормы точности, распространяющиеся 
на совокупность результатов измерений; оценить выбо¬ 
рочное значение показателей точности; сформулировать 
гипотезы для выявления соответствия фактически до¬ 
стигнутых показателей установленным нормам и крите¬ 
рии для проверки этих гипотез; сопоставить фактические 
показатели точности с допускаемыми значениями для 
принятого уровня ошибок первого и второго рода. 

Показателями точности совокупности результатов 
воспроизведения аттестованных характеристик СО явля¬ 
ются: СКО Сох (а п ), характеризующее сходимость (по¬ 
вторяемость) измерений; СКО с к (если измерения вы¬ 
полняются в одной лаборатории — СКО ст в ), характери¬ 
зующее воспроизводимость измерений; смещение Ап 
генерального среднего воспроизведенных содержаний от 
действительного (аттестованного) значения С°, харак¬ 
теризующее правильность измерений. Точность воспро¬ 
изведений аттестованных характеристик СО, а следова¬ 
тельно, измерений состава производственных проб, мож¬ 
но полагать удовлетворительной, если значения о С х, а к 
и А п не превышают установленных норм сгсх.н, іОк.н и Ап, н . 
Наиболее просто может быть нормировано значение 
(Тсх.н, поскольку оно однозначно задается величиной до¬ 
пускаемых ГСХА расхождений между параллельными 
измерениями d 3 . 

стсх,н = <4/3,31 «0,3с4- (3.48) 

Если принять, что отношение о к : сг С х для измерений 
химического состава материалов черной металлургии 
находится на уровне 1,2 (см. п. 3.7), получим 

о к> н — 1,2 о С х, „ ~ 0,4 d 3 . (3.49) 

При нормировании допускаемого систематического 
смещения А п ,и генерального среднего измерений относи¬ 
тельно действительного значения С° полагают, что это 
смещение, не превышающее 0,5 СКО сг к , вполне допу¬ 
стимо, так как не влечет за собой практически важных 
последствий. Действительно, как следует из уравнения 
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(3.40), погрешность результата измерений возрастает 
при этом не более, чем на 10%. Следовательно, 

Ап, н = 0,5 <т к , „ « 0,2 d 3 . (3.50) 

Для других отношений <т к : о сх значение норм точно¬ 
сти (Хк,н и Ап.н приведены ниже (в долях d 3 ) : 

сг к : а сх о к н А п н 

1 ОД 0, 15 ■ 

2 0,6 0,3 

Выборочное значение показателей точности совокуп¬ 
ности измерений можно определить следующим обра¬ 
зом. Если после выполнения N серий воспроизведений 
аттестованной характеристики СО вычислить среднее 
арифметическое Cj результатов п параллельных изме¬ 
рений для каждого воспроизведения состава СО, оце¬ 


нить разность 5j 

б і=Сі-С 0 (3.51) 

и найти среднюю разность б 

б=2 5 //^ (3.52) 

/=1 

(26Д —алгебраическая сумма значений 6Д, то эта ве¬ 
личина будет оценкой смещения Ап, так как 

М {6} = Д п , (3.53) 

где М{б} — математическое ожидание величины б. 

Далее, если для каждого воспроизведения состава 
СО найти значение Rj 

Ri = (Стах — Cmln)/ (3.54) 

и средний размах R 

Я = 2#//ЛГ, (3.55) 

/=1 

то эту величину можно использовать для оценки значе¬ 
ния Сех, так как 

М{7?) =а п а сх , (3.56) 


где М {/?} — математическое ожидание величины R-, а п — 
функция, зависящая от числа параллельных измерений 
(для п = 3 а п = 1,693 и для п= 2 а п = 1,128) (приложе¬ 
ние?). 1 
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Наконец, если найти среднее арифметическое С для 
N результатов химического анализа СО, то величина S K , 
вычисленная по формуле (3.12) при N K ~=N будет пред¬ 
ставлять собой оценку (Тк, поскольку 

М{5к)=Ок, (3.57) 


где M{S K } — математическое ожидание величины S K . 

Доверительные интервалы, покрывающие величины 
Ап, Осх и егк с заданной вероятностью Р, определяются 
уравнениями 

Р {|б| - Я кр < I Д п I < |5| + U KP }= 1-а, (3.58) 


<Осх< 


1/N 


’ VN 




(3.59) 

(3.60) 


где ѵ п — функция, значение которой зависит от числа па¬ 
раллельных измерений (ѵ„ = 0,525 для п =3 и 0,756 для 
л=2) (приложение 7); х хр і и^ 2 — критические зна¬ 
чения х 2 —критерия для вероятности 7 > (х а >Хкр). Р ав ‘ 
ной а/2 и 1—а/2 соответственно. 

При исследовании точности совокупности результа¬ 
тов измерений подвергается проверке гипотеза Я 0 о том, 
что показатели качества измерений соответствуют ус¬ 
тановленным нормам, против альтернативы Я ь что по¬ 
казатели качества выходят за пределы норм. Для про¬ 
верки гипотез: 


Яо 0 : сг С х < ог сх> „ 

(3.61) 

Яо 2> : сТк < Он, и 

(3.62) 

Я£ 3) : 1 А п 1 < Д п , „ 

(3.63) 


против альтернативы 


ЯІ 1) :а сх >Хо сх ,„ 

(3.64) 

ЯІ 2) :0 к >ХСк, „ 

(3.65) 

ЯІ 3) : 1 А п 1 > Д и , н 

(3.66) 
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(А, коэффициент, величина которого не должна прё- 
выіщргь 1,1) используют критерии 



(3.67) 



(3.68) 



(3.69) 


Критерии (3.67)—(3.69) с доверительной вероятно¬ 
стью не менее 0,90 позволяют вскрыть неверность про¬ 
веряемой гипотезы как только а С х, он и Л п превысят уро¬ 
вень нормированных значений. Вероятность ошибки пер¬ 
вого рода, т. е. вероятность признать нулевую гипотезу 
#о неверной, когда она верна, при использовании ука¬ 
занных критериев зависит от числа совокупно рассмат¬ 
риваемых средних результатов воспроизведения атте¬ 
стованных характеристик СО. При N= 100 вероятность 
ошибки первого рода приближается к_10%. В табл. 3.3 
показаны допускаемые значения -/?(Д С х), 5 Ь (Д В ) и 
|6|(Д П ) в зависимости от отношения 0 «: о сх , числа п 
параллельных измерений и количества N средних ре¬ 
зультатов воспроизведения аттестованной характеристи¬ 
ки СО (в долях СКО о>к и допускаемых расхождений 
<*з). 

Экспериментальную оценку фактического уровня 
метрологических характеристик измерений химического 
состава следует проводить, выбрав СО таким образом, 
чтобы был охвачен весь диапазон концентраций контро¬ 
лируемого элемента, регламентированный ГСХА или 
аттестатом на МВИ. В случае, когда имеется информа¬ 
ция о концентрационной зависимости составляющих по¬ 
грешности (в первую очередь, величина СКО а к ) допу¬ 
стимо ограничиться двумя СО, аттестованные характе¬ 
ристики которых соответствуют верхней и нижней гра¬ 
нице диапазона измерений по МВИ. 

При использовании для исследования фактической 
точности измерений двух или нескольких СО целесооб¬ 
разно нормировать результаты контрольных воспроиз¬ 
ведений аттестованных в СО содержаний компонентов 
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ТАБЛИЦА 3.3 


ДОПУСКАЕМЫЕ ЗНАЧЕНИЯ 


IN 




В долях 






Дсх П Р“ °к : 

°СХ- Р авном 


Д в 

Д п 

; і,о 

1.2 

2,0 

п—2 

п=3 

л=2 

1 п= 3 

/1=2 

/1=3 

50 

0,90 

1,4 

0,75 

1,2 

0,45 

0,70 

0,85 

0,20 

55 

0,90 

1,5 

0,75 

1,2 

0,45 

0,75 

0,85 

0,25 

60 

0,90 

1,5 

0,75 

1,2 

0,50 

0,75 

0,85 

0,25 

65 

0,90 

1,5 

0,75 

1,2 

0,50 

0,75 

0,85 

0,25 

70 

0,95 

1,5 

0,75 

1,2 

0,50 

0,75 

0,85 

0,25 

75 

0,95 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,75 

0,90 

0,30 

80 

0,95 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,75 

0,95 

0,30 

85 

0,95 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,80 

0,95 

0,30 

90 

0,95 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,80 

0,95 

0,30 

95 

1,0 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,80 

0,95 

0,30 

100 

1,0 

1,5 

0,80 

1,2 

0,50 

0,80 

0,95 

0,30 

125 

1,0 

1,5 

0,80 

1,3 

0,50 

0,80 

1,0 

0,30 

150 

1,0 

1,5 

0,85 

1,3 

0,50 

0,80 

1,0 

0,35 


по величине а к или Примеры подобного нормирова¬ 
ния приведены в главе 6, где излагается методическая 
схема аттестации МВИ на основе сопоставления точно¬ 
стных характеристик совокупности результатов воспро¬ 
изведения установленных в СО содержаний компонен¬ 
тов с установленными требованиями. 

3.7. Точность аналитического контроля материалов 
черной металлургии 

Из рассмотрения показателей точности химико-ана¬ 
литических измерений (п. 3.3) следует, что наиболее 
важной их метрологической характеристикой является 
СК.0 Ск, которое в условиях действующего в отрасли 
метрологического контроля с применением СО и, в ча¬ 
стности, внешнего контроля качества работы аналити¬ 
ческих лабораторий обеспечивает объективную и более 
полную, чем другие показатели, информацию о реаль¬ 
ных погрешностях измерений. Поэтому регламентирова¬ 
ние СКО, характеризующего межлабораторную воспро- 


* До окончания согласования всех ГСХА с ГОСТ 8.505—84 ис¬ 
ключать нормирование погрешности в долях d 3 (или d 2 ) нецелесо¬ 
образно, особенно, если речь идет о ее соответствии требованиям 
ГСХА (например, при аттестации СОП). 
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■^сх’ н в г 


В долях d. 



д сх при л. 
равном 

Д 

в при <т к :а сх , 
равном 

Д 

п при а х :а сх , 
равном 


2 

3 

1,0 

1,2 1 2,0 

1,0 1 1.2 

2,0 


0,35 

0,50 

0,30 

0,40 

0,65 

0,08 

0,10 

0,15 


0,35 

0,55 

0,30 

0,40 

0,65 

0,08 

0,10 

0,15 


0,35 

0,55 

0,30 

0,40 

0,65 

0,09 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,30 

0,40 

0,65 

0,09 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,30 

0,40 

0,65 

0,10 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,10 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,15 

0,20 


0,35 

0,55 

0,35 

0,40 

0,65 

0,10 

0,15 

0,20 


0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,70 

0,10 

0,15 

0,25 


0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,70 

0,10 

0,15 

0,25 


изводимость измерений химического состава, представ¬ 
ляет собой первоочередную задачу нормирования точ¬ 
ности химического анализа. 

Наиболее трудоемкий этап нормирования точности — 
исследование больших информативных массивов (ІО 3 — 
10® средних результатов измерений химического соста¬ 
ва) с целью оценить фактический уровень регламентиру¬ 
емых показателей. Используемая в ИСО ЦНИИчерме- 
та методическая схема оценки точности измерений хи¬ 
мического состава основана как на использовании полу¬ 
чаемых при аттестации ГСО экспериментальных данных, 
так и на обработке результатов отечественных и зару¬ 
бежных работ, направленных, с одной стороны, на уста¬ 
новление общих закономерностей, формирующих кон¬ 
центрационную зависимость случайной погрешности ко¬ 
личественного анализа, а с другой, показателей, харак¬ 
теризующих воспроизводимость и сходимость (повторя¬ 
емость) измерений химического состава. В наиболее 
общей форме связь случайной погрешности аналитиче¬ 
ских измерений с концентрацией контролируемого ком¬ 
понента может быть представлена уравнением, предло¬ 
женным Е. Д. Прудниковым 

= °адд "Г <Т тр -f- (Тмульт) (3.70) 
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ue Оадд — CKO, характеризующее погрешность, he за¬ 
висящую от концентрации компонента; о тр — то же для 
транзитивной составляющей (а Т р = аУС); а М ульт — для 
мультипликативной составляющей, пропорциональной 
концентрации компонента. 

В определенных условиях любая из составляющих 
погрешности может, вообще говоря, быть доминиру¬ 
ющей, однако практически ситуация, когда а«о а дд, сви¬ 
детельствует о невозможности измерения полезного сиг¬ 
нала на фоне флуктуационных помех, а при а«а М ульт, 
по-видимому, можно говорить о существенном вкладе 
той или иной составляющей неисключенной системати¬ 
ческой погрешности. Поэтому математическая модель, 
положенная в ИСО ЦНИИчермета в основу обработки 
данных по оценке точности результатов химического 
анализа, основана на допущении, что при достаточной 
проработке той или иной химической методики и при 
корректном назначении ее диапазона измерений, долж¬ 
но выполняться условие а«о Т р. Как показывает опыт, 
допущение а«о Т р справедливо для химического анали¬ 
за большинства компонентов в материалах черной ме¬ 
таллургии (с учетом допускаемого случайного разброса 
экспериментальных данных). Это важное обстоятельст¬ 
во позволяет использовать в качестве характеристики 
точности измерений значение коэффициента а линии ре¬ 
грессии (3.32), постоянного для всего диапазона изме¬ 
рений. Некоторые ограничения, которые необходимо 
учитывать при практическом использовании рассматри¬ 
ваемой модели, показаны в дальнейшем. 

3.7.1. Химический анализ черных металлов 

Основным источником информации для сопоставле¬ 
ния точности измерений химического состава в отрасли 
с зарубежными показателями служат прежде всего ре¬ 
зультаты прецизионных измерений, выполняемых в про¬ 
мышленно развитых странах при аттестации националь¬ 
ных СО и приводимых в свидетельствах к СО или в спе¬ 
циальных публикациях. В табл. 3.4 показаны значения 
коэффициента а к для линии регрессии а к —С, получен¬ 
ные при обработке: а) результатов аттестации наиболее 
точных национальных СО Японии и Великобритании, а 
также СО ЕЭС; б) результатов оценки точности МВИ, 
включенных в национальные стандарты США и Японии; 
в) исследований точности аттестации СО в ФРГ и Фран- 
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ции 1 . В этой же таблице приведены величины а к ,о,^ соот¬ 
ветствующие среднеотраслевой межлабораторной вос¬ 
производимости результатов измерений. 

ТАБЛИЦА 3.4 

КОЭФФИЦИЕНТЫ а к , ХАРАКТЕРИЗУЮЩИЕ МЕЖЛАБОРАТОРНУЮ 
ВОСПРОИЗВОДИМОСТЬ ПРИ СТАНДАРТИЗАЦИИ И АТТЕСТАЦИИ СО 
СОСТАВА ЧЕРНЫХ МЕТАЛЛОВ. ИХ СРЕДНЕЕ ЗНАЧЕНИЕ (а к ) ЗА 
РУБЕЖОМ И НА ПРЕДПРИЯТИЯХ ОТРАСЛИ (в к Q ) 



СТ ция а мви ’ 

Аттестация СО 



Элемент 




, К 




а к 

а к,о 



1 

в 

Я | 



1 




У 

I 


Шо 

1 

ѳ 

Ѳ 



Углерод: 
в сталях 

0,013 

0,012 

0,008 

0,009 

0,009 

0,010 

0,009 

0,010 

0,010 

в чугунах 



0,018 





0,018 

0,015 

Кремний 

0,018 

0,011 

0,011 

0,013 

0,011 

0,012 

0,019 

0,014 

0,014 

Марганец 

0,015 

0,014 

0,011 

0,014 

0,012 

0,009 

0,014 

0,013 

0,012 

Сера 

0,011 

0,009 

0,006 

0,007 

0,008 

0,006 

0,014 

0,009 

0,008 

Фосфор 

0,016 

0,012 

0,006 

0,008 

0,008 

0,008 

0,005 

0,009 

0,008 


0,014 

0,018 

0,010 

0,014 

0,012 

0,010 

0,016 

0,013 

0,011 

Никель 

0,014 

0,009 

0,009 

0,014 

0,014 

0,014 

0,016 

0,013 

0,013 

Вольфрам 


0,020 

0,016 

0,023 




0,020 

0,015 

Молибден 

0,019 

0,014 

0,011 

0,015 


0,017 

0,025 

0,017 

0,015 

Ванадий 


0,012 

0,016 

0,017 


0,010 

0,021 

0,015 

0,015 

Ниобий 


0,018 

0,014 

0,013 




0,015 

0,018 

Медь 

0,015 

0,011 


0,013 



0,007 

0,012 

0,012 

Алюминий 

0,034 







0,034 

0,020 

Азот 

0,005 

0,007 

0,005 


0,005 

0,006 

0,011 

0,007 

0,007 

Титан 



0,018 





0,018 

0,018 

Кобальт 

0,019 

- 

0,017 

0,023 

- 

— 


0,020 

0,017 


При разработке ГСО состава материалов черной ме¬ 
таллургии и аттестации необходимых для этой цели 
МВИ обычно ориентируются на минимальные значения 
погрешности измерений (в рассматриваемом случае — 
показателей а к ), которые оказалось возможным обеспе¬ 
чить в нашей стране или за рубежом. В то же время при 
нормировании точности рабочих измерений, создания 
СОП и других работах, выполняемых непосредственно 
на предприятиях, для повышения объективности и ис¬ 
ключения возможных ошибок сопоставления фактиче¬ 
ской погрешности зарубежных и отечественных резуль- 


1 Все включенные в раздел 3.7 данные относятся к исследова¬ 
ниям, выполненным в 70-х и 80-х годах. 



















гатов химического анализа целесообразно пользоваться 
усредненными зарубежными значениями а к , приведен¬ 
ными в табл. 3.4, а не отдельными показателями а к , ха¬ 
рактеризующими ту или иную совокупность данных, ко¬ 
торая по объему измерений может оказаться недоста¬ 
точной для надежных выводов, распространяться лишь 
на отдельные виды черных металлов и т. п. 

Появившиеся в последние годы массивы эксперимен- 
тельных данных, относящиеся к аттестации малых мас¬ 
совых долей элементов СО состава сталей, позволили 
установить, что в области концентраций менее 0,1% 
транзитивная составляющая случайной погрешности, 
оставаясь доминирующей, образует в ряде случаев но¬ 
вую линию регрессии с заметно меньшим уровнем пока¬ 
зателя а к . Это следует из табл. 3.5, где по данным пос¬ 
ледних исследований приведены параметры Ь к и а к ли¬ 
нии регрессии а к —С для диапазона измерений, верхняя 
граница которого не превышает 0,1%. Значения Ь к и а к 
представлены в этой таблице как усредненные для все¬ 
го объема имеющейся в настоящее время отечественной 


ТАБЛИЦА 3.5 

ЗНАЧЕНИЯ Ь к и а к ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАЛЫХ (МЕНЕЕ 0.1%) 
СОДЕРЖАНИИ ЭЛЕМЕНТОВ В СТАЛЯХ 


Элемент 

Диапазон из¬ 
мерений, % 

ь 

°к 

Элемент 

Диапазон из¬ 
мерений, % 

А 

‘к 

Кремний 

0,004— 

0,09 

0,63 

0,009 

Титан 

0,003- 

0,1 

0,52 

0,010 

Марганец 

0,001— 
0,09 

0,50 

0,008 

Кобальт 

0,006— 

0,09 

0,44 

0,008 

Хром 

0,004— 

0,1 

0,64 

0,008 

Мышьяк 

0,001— 
0,08 

0,58 

0,007 

Никель 

0,003— 

0,1 

0,56 

0,009 

Бор 

0,004— 

0,025 

0,43 

0,005 

Молибден 

0,004— 

0,09 

0,61 

0,010 

Магний 

0,002— 

0,1 

0,60 

0,006 

Ванадий 

0,003— 

0,08 

0,67 

0,010 

Сурьма 

0,001- 

0,045 

0,47 

0,005 

Ниобий 

0,01— 
0,05 

0,50 

0,014 

Олово 

0,002- 

0,1 

0,51 

0,008 

Медь 

0,007— 

0,1 

0,67 

0,008 

Свинец 

0,0003— 

0,1 

0,52 

0,004 

Алюминий 

0,004- 

0,1 

0,40 

0,010 

Цинк 

0,0003— 

0,02 

0,52 

0,004 
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и зарубежной информаций: сведения, относящиеся к из¬ 
мерениям малых массовых долей элементов в экспери¬ 
ментах, которые проведены в отдельных странах, в боль¬ 
шинстве случаев недостаточны для оценки параметров 
линии регрессии <т к — С; это делает преждевременными 
заключения о существенных различиях в качестве изме¬ 
рений, приведенных в тех или иных информационных 
массивах. 

Одновременно с уменьшением значений а и в области 
низких концентраций для четырех контролируемых в 
черных металлах элементов (хром, марганец, вольфрам 
и фосфор) при использовании определенных методов 
химического анализа наблюдается тенденция к более 
высокому, чем соответствующий данным табл. 3.4, раз¬ 
бросу средних результатов измерений в диапазоне по¬ 
вышенных концентраций. Возможно, в этой области мас¬ 
совых долей указанных элементов реализуется более 
сложная (по сравнению с используемой в ИСО ЦНИИ- 
чермета моделью) концентрационная зависимость слу¬ 
чайной погрешности. Однако для практически использу¬ 
емых диапазонов измерений, как показывает опыт, это 
обстоятельство может быть учтено путем установления 
более высоких значений а к , чем приведенные в табл. 3.4: 

Элемент Сг Mn W Р 

С, %, выше 10 10 2 4 ^ 0,5 

а к 0,016 0,015 0,020 0,013 

Исходя из вышеизложенного, при нормировании СКО 
Ок значения а к ,о, приведенные в табл. 3.4, должны быть 
скорректированы для области малых концентраций эле¬ 
ментов в соответствии с табл. 3.5, а для больших — сог¬ 
ласно приведенных выше данных. 

Сходимость измерений, длительное время остававша¬ 
яся единственным показателем качества результатов 
химического анализа в отечественных и зарубежных 
стандартах, в настоящее время все чаще заменяется по¬ 
вторяемостью, которая рассчитывается на основании 
расхождений единичных результатов измерений, выпол¬ 
няемых в близких условиях, но разными исполнителями 
анализа. Значения а а и а сх , характеризующее соответст¬ 
венно повторяемость и сходимость, оказываются доста¬ 
точно близкими, что видно из табл. 3.6, в которой пока¬ 
заны результаты обработки данных стандартов США, 
где приводятся показатели сходимости, и Японии и ФРГ, 
регламентирующих повторяемость. 
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ТАБЛИЦА 3.6 

СОПОСТАВЛЕНИЕ ЗНАЧЕНИЙ о к и а п (а сх ) ПО ДАННЫМ ЗАРУБЕЖНЫХ 
СТАНДАРТОВ НА МЕТОДЫ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА ЧЕРНЫХ 
МЕТАЛЛОВ 



Значение 

я сх <Ѵ П( 

о стандар- 



Элемент 


там 


Среднее 

_ 




°сх <Ѵ 

a K :fl cx «V 



США 

Япония 

ФРГ 


Углерод 

0,009 

0,007 

0,007 

0,008 

1,3 

Кремний 

0,010 

0,006 

0,017 

0,011 

1,3 

Марганец 

0,007 

0,011 

0,011 

0,010 

1,3 

Сера 

0,008 

0,005 

0,006 

0,006 

1,5 

Фосфор 

0,009 

0,005 

0,006 

0,007 

1,3 

Хром 

0,010 

0,009 

0,014 

0,011 

1,2 

Никель 

0,012 

0,005 

0,012 

0,010 

1,3 

Вольфрам 


0,011 

0,016 

0,014 

1,4 

Молибден 


0,011 

0,021 

0,016 

1,1 

Ванадий 


0,006 

0,015 

0,011 

1,4 

Медь 

0,009 

0,007 

0,011 

0,009 

1,2 

Кобальт 

0,010 


0,019 

0,015 

1,3 

Ниобий 


0,010 

0,019 

0,015 

1 ,0 

Среднее значение 

1,3 


Соотношение между показателями межлабораторной 
(Як) и внутрилабораторной (а в ) воспроизводимости и схо¬ 
димости (а С х), установленные на основании многолетней 
практики аттестационного анализа ГСО, приведены в 
табл. 3.7. При нормировании точности химического ана¬ 
лиза нецелесообразно регламентировать большее, чем 
полученное в табл. 3.7 среднее отношение а к :а сх = 1,2; 
это тем более обоснованно, что основным направлением 
дальнейшего совершенствования аналитического конт¬ 
роля в отрасли является уменьшение погрешностей, вы¬ 
зываемых разбросом результатов измерений в разных 
лабораториях, а не значений ст С х. 


3.7.2. Спектральный анализ черных металлов 

Показатели точности измерений химического соста¬ 
ва, приведенные в разделе 3.7.1, не могут быть непосред¬ 
ственно распространены на результаты измерений спект¬ 
ральными и другими физическими методами, так как 
фактические значения их погрешностей и концентраци¬ 
онные зависимости показателей точности в общем слу- 
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ТАБЛ И ЦА 3.7 

ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ АТТЕСТАЦИОННОГО АНАЛИЗА ГСО СОСТАВА 
СТАЛЕЙ 


Элемент 

-к 

«в 

“с* 

а к :а в 

а к :а сх 

Углерод 

0,008 

0,008 

0,006 

1,0 

1,3 

Кремний 

0,010 

0,010 

0,010 

1,0 

1,0 

Марганец 

0,011 

0,010 

0,008 

1,1 

1,4 

Сера 

0,006 

0,005 

0,005 

1,2 

1,2 

Фосфор 

0,006 

0,006 

0,006 

1,0 

1,0 

Хром 

0,009 

0,008 

0,008 

1,1 


Никель 

0,009 

0,009 

0,009 

1,0 

1,0 

Вольфрам 

0,015 

0,015 

0,014 

1,0 

1,1 

Молибден 

0,011 

0,011 

0,009 

1,0 

1,2 

Ванадий 

0,015 

0,010 

0,010 

1,5 

1,5 

Ниобий 

0,012 

0,010 

0,010 

1,2 

1,2 

Медь 

0,010 

0,010 

0,008 

1,0 

1,3 

Алюминий 

0,012 

0,012 

0,012 

1,0 

1,0 

Азот 

0,005 

0,005 

0,005 

1,0 

1,0 

Титан 

0,011 

0,011 

0,010 

1,0 


Кобальт 

0,016 

0,013 

0,012 

1,2 

1,3 

Цирконий 

0,011 

0,011 

0,010 

1,0 

1,1 

Bqp 

0,005 

0,005 

0,004 

1,0 

1,3 

Мышьяк 

0,007 

0,007 

0,007 

1,0 

1,0 

Среднее 


1,1 

1,2 


чае могут не совпадать с установленными для химиче¬ 
ских методов. При правильном распределении метроло¬ 
гических функций, выполняемых в аналитической лабо¬ 
ратории химическими и спектральными МВИ, иной мо¬ 
жет быть и допускаемая погрешность результатов инст¬ 
рументальных измерений, поскольку обязательным тре¬ 
бованием к массовому контролю качества продукции 
является получение измерительной информации при 
минимальных трудовых затратах и в сроки, согласующи¬ 
еся с продолжительностью современных металлургиче¬ 
ских процессов. 

При достаточном химико-аналитическом обеспечении 
инструментальных (сравнительных) измерений наиболее 
важной их метрологической характеристикой является 
СКО <Тв, характеризующее внутрилабораторную воспро¬ 
изводимость средних результатов анализа и определя¬ 
ющее долговременную адекватность измерительного 
процесса при эксплуатации инструментальных СИ в ус- 
лсшіях массового контроля качества продукции. 











ТАБЛИЦА 3.8 

ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА ЧЕРНЫХ 
МЕТАЛЛОВ 


Элемент 

D. % 

•* 

°сх 


о** 

• 

Ь 

• 

ь 

а ъ 

°сх 

1. Фотометрический спектральный анализ 

чугунов 


Сера 

0,005—0,1 

0,023 

0,8 

0,0204 

0,8 

2,3 

1,9 

Фосфор 

0,04—0,4 

0,024 

1,0 

0,017 

0,8 

1,9 

2,2 

Кремний 

0,25-11,6 

0,016 

0,8 

0,013 

1,0 

2,1 

2,3 

Марганец 

0,3—0,0 

0,014 

0,8 

0,012 

0,7 

2,1 

2,5 


2. Рентгеноспектральный анализ чугунов 


Сера 

0,005-0,12 

0,0079 

0,5 

0,0047 

0,5 

2,9 

2,2 

Фосфор 

0,04-0,4 

0,0144 

0,7 

0,0042 

0,5 

2,5 

1,6 

Кремний 

0,25-1,6 

0.0192 

0,7 

0,0093 

0,6 

2,5 

2,3 

Марганец 

•0,3—2,0 

0 0094 

0,7 

0,0045 

0,6 

2,5 

2,0 


3. Фотоэлектрический спектральный анализ сталей 


Углерод 

0,01-1,5 

0,015 

0,6 

0,009 

0,6 

1,9 

1,5 

Сера 

0,003- 0,15 

9,016 

0,8 

0,014 

0,7 

1,8 

1,3 

Фосфор 

0,003-0,09 

',012 

0,7 

0,004 

0,5 

1,8 

1,5 

Кремний 

0,05-2,0 

0,013 

0,8 

0,010 

0,6 

2,0 

1,4 

Марганец 

0,06—2,5 

0,012 

0,7 

0,008 

0,6 

1,7 

1,4 

Хром 

0,05-3.0 

0,010 

0,7 

0,007 

0,6 

2,1 

1,3 

Никель 

0,01—6,0 

0,010 

0,6 

0,007 

0,6 

2,3 

1,3 

Медь 

0,05—(1,5 

0,009 

0,6 

0,007 

0,6 

2,8 

1,9 

Алюминий 

0,005—1,5 

0,012 

0,5 

0,012 

0,5 

2,7 

2,2 


4. Рентгеноспектральный анализ сталей 


Марганец 

0,2—17 

0,013 

0,7 

0,007 

0,5 

2,3 

2,5 

Хром 

0,2—26 

0,014 

0,7 

0,005 

0,6 

2,1 

2,3 

Никель 

0,2—26 

0,016 

0,6 

0,006 

0,5 

2,5 

3,0 

Вольфрам 

0,2—12 

0,018 

0,7 

— 

— 

2,8 

— 

Молибден 

0,01-6 

0,012 

0,6 

0,009 

0,5 

2,5 

2,5 

Титан 

0,05-4,7 

0,018 

0,6 

0,007 

0,6 

2,8 

2,4 

Ванадий 

0,05—7 

0,013 

0,6 

0,006 

0,6 

3,1 

2,1 


Литературные источники или нормативно-техниче¬ 
ские документы, достаточные (как в случае химическо¬ 
го анализа) для оценки точности характеристик спект¬ 
роаналитических измерений, отсутствуют как в нашей 
стране, так и за рубежом. Приведенная ниже фактиче¬ 
ская точность измерений состава черных металлов фото- 
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электрическим спектральным и рентгеноспектральным 
методами получена в результате активного межлабора¬ 
торного эксперимента по воспроизведению в рабочих 
условиях по специальной программе аттестованных ха¬ 
рактеристик ГСО, в котором участвовала большая груп¬ 
па металлургических предприятий отрасли. 

Для спектрального анализа коэффициент b в уравне¬ 
нии (3.32) как для внутрилабораторной воспроизводи¬ 
мости, так и для сходимости, в большинстве случаев 
превышает значение 0,5; кроме того, для учета факти¬ 
ческого разброса данных на установках разного типа 
для этого вида измерений целесообразно устанавливать 
не только среднеотраслевой уровень воспроизводимости 
(іОв) и сходимости (<7сх), но и их максимальные для дове¬ 
рительной вероятности 0,95 значения Ов.та* и (Тех,та*. 
Коэффициенты а и & для линии регрессии (3.32), харак¬ 
теризующие точность спектрального анализа чугунов и 
сталей, а также отношения Отах : о показаны в табл. 3.8, 
а в табл. 3.9 приведены нормы точности спектрального 
фотоэлектрического анализа сталей, установленные 
ГОСТ 18895—81 ( d cx — допускаемое при доверительной 
вероятности 0,95 расхождение трех параллельных изме¬ 
рений; d B — допускаемое при доверительной вероятно¬ 
сти 0,95 расхождение между первичным и повторным 
средними результатами измерений). 

3.7.3. Химический анализ ферросплавов 

Публикаций, относящихся к оценке показателей точ¬ 
ности химического анализа ферросплавов, значительно 
меньше, чем для чугунов и сталей. Основными источни¬ 
ками зарубежной информации по этому вопросу могут 
служить лишь отдельные межлабораторные эксперимен¬ 
ты, выполненные в последние годы при стандартизации 
методов химического анализа тех или иных ферроспла¬ 
вов в США, ФРГ и Японии, а также сведения о погреш¬ 
ности аттестации национальных СО (преимущественно 
японских). Обработка этих данных совместно с резуль¬ 
татами аттестации отечественных ГСО, а также специ¬ 
альные исследования, выполненные НИИМ, показывают, 
что разброс показателей точности химического опреде¬ 
ления содержания одного и того же элемента в разных 
видах ферросплавов соизмерим с разбросом результатов 
разных исследований для этого элемента в каком-либо 
одном виде ферросплавов, что позволяет пользоваться 




ТАЛЛИНА 1.9 


НОРМЫ ТОЧНОСТИ ДЛЯ СПЕКТРАЛЬНОГО ФОТОЭЛЕКТРИЧЕСКОГО 
АНАЛИЗА СТАЛЕЙ (ГОСТ 1889S-81) 


Элемент I 

измерений, ”/ 

rf cx- % 

d B . % 

Элемент 

Диапазон 
измерений, % 

d cx . % 

d B . % 

1 

1 

5 

2 

3 

4 

1 

2 

3 

7 ~ 

0,010-0,020 

0,020—0,040 

0,040—0,10 

0,10—0,20 

0,20-0,40 

0,40—0,80 

0,80-2,00 

0,004 

0,007 

0,010 

0,015 

0,020 

0,04 

0,05 

0,005 

0,009 

0,013 

0,020 

0,025 

0,05 

0,06 

а 

0,010—0,025 
0,025—0,05 
0,05—0,12 
0,12—0,25 
0,25—0,50 
0,50—1,00 
1,00—2,00 
2,00—3,00 
3,00—5,00 

0,005 

0,008 

0,010 

0,020 

0,03 

0,04 

0,05 

0,06 

0,08 

0,006 

0,010 

0,013 

0,025 

0,04 

0,05 

0,06 

0,08 

0,10 

и 

0,002-0,004 
0,004—0,010 
0,010—0,025 
0,025-0,050 
0,050-0,10 
0,10—0,15 

0,002 

0,0025 

0,004 

0,006 

0,010 

0,015 

о,о 0 з 

0,003 

0,005 

0,008 

0,013 

0,018 

1 

Е 

0,010-0,020 

0,020—0,040 

0,040—0,080 

0,080—0,15 

0,15—0,25 

0,25—0,50 

0,50—1,00 

1,00—2,00 

2,00—5,00 

0,006 

0,008 

0,010 

0,015 

0,025 

0,04 

0,06 

0,08 

0,10 

0,008 

0,010 

0,013 

0,020 

0,030 

0,05 

0,08 

0,10 

0,13 

Фосфор 

0,002—0,004 

0,004—0,008 

0,008—0,015 

0,015-0,03 

0,03—0,00 

0,06—0,15 

0,002 

0,003 

0,004 

0,005 

0,006 

0,008 

0,003 

0,004 

0,005 

0,006 

0,008 

0,010 

§ 

£ 

0,01—0,02 

0,02-0,04 

0,04—0,08 

0,08—0,20 

0,20—0,50 

0,50—1,00 

1,00-2,00 

0,007 

0,010 

0,015 

0,025 

0,04 

0,05 

0,08 

0,009 

0,013 

0,020 

0,030 

0,05 

0,06 

0,10 

к 

а 

0,010—0,020 

0,020—0,050 

0,050—0,10 

0,10—0,20' 

0,20—0,40 

0,40—1,00 

1,00—^2,50 

0,006 

0,010 

0,015 

0,020 

0,03 

0,05 

0,08 

0,008 

0,013 

0,020 

0,025 

0,04 

0,06 

0,10 

я 

2 

< 

0,005—0,010 
0,010—0,025 
0,025—0,050 
0,05—0,10 
0,10—0,20 
0,20—0,50 
0,50—1,00 
1,00—2,00 

0,004 

0,007 

0,010 

0,020 

0,03 

0,05 

0,10 

0,15 

0,005 

0,009 

0,013 

0,025 

0,04 

0,06 

0,13 

0,20 

I Марганец 

0,05—0,10 
0,10—0,20 
0,20-0,40 
0,40—0,80 
0,80—1,60 
1,60—3,00 

0,008 

0,013 

0,020 

0,03 

0,05 

0,07 

0,010 

0,025 

0,04 

0,06 

0,09 

3 

1 

0,005—0,010 

0,010-0,020 

0,020—0,040 

0,040—0,10 

0,10—0,20 

0,003 

0,005 

0,007 

0,012 

0,020 

0,004 

0,006 

0,009 

0,015 

0,025 
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Продолжение табл. 3.9 


1 Элемент 

ДйаПазон 
измерений, у 

d cx- % 

4„. % 

I 

Диапазон 
измерений, % 

4 СХ , % 

d B , % 

1 

2 

з 

4 

1 

2 

3 

4 

1 Молибден 

0,010-0,020 
0,02—30,05 
0,05—0,10 
0,10—0,25 
0,25—0,60 
0,60—1,00 
1,00—2,00 
2,00-5,00 

0,007 

0,010 

0,020 

0,03 

0,04 

0,05 

0,07 

0,10 

0,009 

0,013 

0,025 

0,04 

0,05 

0,06 

0,09 

0,13 

И 

н 

0,006-0,010 
0,010—0,02 
0,02—0,05 
0,05—0,10 
0,10—0,20 
0,20-0,50 
0,50—1,00 
1,00—2,00 

0,005 

0,008 

0,010 

0,020 

0,03 

0,04 

0,05 

0,07 

0,006 

0,010 

0,013 

0,025 

0,04 

0,05 

0,06 

0,09 

к 

0,010—01,020 
0,02—0,05 
0,05—0,10 
0,10—0,20 
0,201—0,50 
0,50—1,00 
1,00—2,00 

0,007 

0,012 

0,020 

0,03 

0,05 

0,09 

0,12 

0,009. 

0,015 

0,025 

0,04 

0,06 

0,11 

0,15 

Вольфрам 

0,02—0,05 
0,05—0,10 
0,10—0,25 
0,25-0,50 
0,50—1,00 
1,00—2,00 
2,00—4,00 

0,008 

0,013 

0,020 

0,04 

0,06 

0,10 

0,15 

0,10 

0,016 

0,025 

0,05 

0,08 

0,13 

0,20 

а. 

Ю 

0,001-0,002 
0,002—0,005 
0,005—0,010 
0,010—0,02 
0,02—0,050 
0,05—0,10 

0,001 

0,002 

0,003 

0,005 

0,007 

0,010 

0,0013 

0,0025 

0,004 

0,006 

0,009 

0,013 

1 

і 1 

из 

0,005-0,010 

0,010—0,025 

0,025—0,05 

0,06—0,10 

0,10—0,25 

0,25—0,50 

0,50—1,00 

1,00—2,50 

0,005 

0,008 

0,010 

0,020 

0,03 

0,04 

0,06 

0,10 

0,006 

0,010 

0,013 

0,025 

0,04 

0,05 

0,08 

0,13 

Цирконий 1 

0,005—0,010 
0,01—.0,02 
0,02-0,05 
0,05-0,10 
0,10—0,20 
0,20—10,50 

0,004 

0,005 

0,007 

0,010 

0,015 

0,025 

0,005 

0,006 

0,009 

0,013 

0,020 

0,03 


усредненными характеристиками. Хотя при таком подхо¬ 
де можно получить лишь ориентировочные данные, на 
современном этапе он неизбежен в связи с недостатком 
измерительной информации, относящейся к каждому 
ферросплаву в отдельности. При измерении содержания 
кремния, кальция и марганца в ферросплавах показа¬ 
тель а к оказывается различным для сплавов, где эти 
элементы выступают з качестве легирующих или приме¬ 
сей. Для малых содержаний меди и алюминия установле¬ 
но резкое снижение показателя а„ по сравнению с боль¬ 
шими, чем 0,1% концентрациями. 

Данные о фактической точности анализа ферроспла¬ 
вов приведены в табл. 3.10, откуда оледует, что для всех 
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изучавшихся элементов погрешность измерений на пред¬ 
приятиях отрасли не превышает аналогичные показате¬ 
ли за рубежом. 


ТАБЛИЦА 3.10 

ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА ФЕРРОСПЛАВОВ 



Зарубежные данные 

Отечественные 

данные 








D. % 


D. % 

“к 

V О ІО С Х , о 

Углерод 

0,007—(7,8 

0,021 

0,01—7 

0,015 

1,1 

Кремний 

0,06—98 

0,035 

0,05—а о 

0,018 

1,1 




Ю-,100 

0,022 

1,2 

Марганец 

0,2-1100 

0,019 

0,02—6 

0,015 

1,2 




50—100 

0,018 

1,2 

Сера 

0,004—0,05 

0,021 

0,002—0,2 

0,011 

1,3 

Фосфор 

0,004—*0,3 

0,011 

0,002—0,7 

0,010 

1,3 

Хром 

0,05-100 

0,027 

0,1—100 

0,017 

1,1 

Вольфрам 

— 

— 

0,1—2; 

0,024 

1,3 




50—65 



Молибден 

59-70 

0,029 

0,1—9; 

0,018 

1,2 




50—80 



Ванадий 

28—80 

0,018 

35-80 

0,018 

1,3 

Ниобий 

57—70 

0,039 

35—70 

0,021 

1,2 

Медь 

0,04—0,2 

0,028 

0,005— 10, 1 

0,010 

1,3 




0,1-3,5 

0,019 

1,1 

Алюминий 

0,004—3,2 

0,036 

0,005-0,1 

0,014 

1,2 




0,1—35 

0,023 

1,2 

Титан 

_ 

— 

20-75 

0,020 

1,2 

Бор 

13—Л 9 

0,030 

3—35 

0,017 

1,3 

Кальций 

1-30 

0,028 

0,05—1 

0,016 

1,3 




8—36 

0,025 

1,3 

Среднее 


1,2 


3.7.4. Химический анализ железорудного сырья 

Достоверные данные о точности химического анали¬ 
за железорудного сырья за рубежом появились сравни¬ 
тельно недавно. Наибольшую информацию содержат 
японские национальные стандарты (1983 г.), достаточно 
хорошо согласуются с ними результаты аттестации япон¬ 
ских СО и стандарты США, являющиеся первыми в прак¬ 
тике ведущих капиталистических стран национальными 
стандартами, в которых определялась точность измере¬ 
ний массовой доли компонентов в железорудном сырье 
(1977—1982 г.г.). 

В табл. 3.11 приведены усредненные данные о значе¬ 
ниях показателей а к при анализе железорудного сырья в 













Японии и США. В сводку результатов измерений не вклю¬ 
чены данные, полученные атомно-абсорбционным мето¬ 
дом, точность которого требует дальнейших исследова¬ 
ний. В этой же таблице показаны значения а Кі 0 и отно¬ 
шения а к ,о : а С х, соответствующие фактической точности 
химического анализа железорудного сырья на предприя¬ 
тиях отрасли; приведенные значения а К}0 использованы 
для регламентирования СКО а к (табл. 3.14). 


ТАБЛИЦА 3.1J 

ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА ЖЕЛЕЗОРУДНОГО 
СЫРЬЯ 



Зарубежные 

данные 

Отечественные і 

ілнныеі 

Компонент 

D, % 

-к 

D. % 

Vo 

•"rl 

іЖелезо общее 

54-68 

0,014 

і15 —70 

0,014 

1,2 

Двуокись кремния 

1,4—23 

0,029 

,1—45 

0,030 

1,2 

Фосфор 

0,01—0,6 

0,007 

0,005-0,5 

0,008 

1,2 

Сера 

0,004—1 

0,013 

0,5— іі 
0,005—0,1 

0,013 

0,010 

1,2 

1,3 

Окись алюминия 

0,2—42 

0,040 

0,1—(20 

0,030 

1,3 

Окись кальция 

0,04—9 

0,054 

0,1—(30 

0,033 

1,2 

Окись магния 

0,04-415 

0,032 

0,2—(30 

0,030 

1,2 

Закись марганца 

0,04—11 

0,017 

0,02—10 

0,017 

1,2 

Пятиокись вана¬ 

0,005—,1,1 

0,019 

0,02— іі 

0,017 

1,3 

дия 

Двуокись титана 

_ 

_ 

0,01—5 

0,024 

1,2 

Закись железа 


— 

0,5—45 

0,025 

1,3 

Среднее 





1,2 


3.7.5. Нормы точности аналитического контроля 
черных металлов 

На основе приведенных в п.п. 3.7.1—3.7.4 данных о 
точности количественного анализа основных видов ма¬ 
териалов черной металлургии в 1987 г. утверждены от¬ 
раслевые методические указания «Показатели и нормы 
точности измерений химического состава материалов 
черной металлургии» (МУ МО 14—1—61—87). В соот¬ 
ветствии с этим документом нормы точности измерений 
химического состава, распространяющиеся на контроль 
продукции черной металлургии, должны: основываться 
на современном уровне развития аналитической химии и 
аналитического приборостроения; соответствовать луч¬ 
шим отечественным и зарубежным показателям точности 













измерений, а также требованиям к контролю качества 
продукции; вводиться в действие после проведения меж¬ 
лабораторных экспериментов, подтверждающих соответ¬ 
ствие установленным нормам фактических значений по¬ 
казателей точности на передовых предприятиях отрасли. 

Разработка и своевременный пересмотр норм точ¬ 
ности измерений химического состава при контроле про¬ 
дукции черной металлургии возлагается на ИСО ЦНИИ- 
чермета. 

Нормы точности измерений могут также устанавли¬ 
ваться базовыми организациями по стандартизации ме¬ 
тодов количественного анализа после проведения в ИСО 
ЦНИИчермета метрологической экспертизы. 

Более жесткие, чем соответствующие методическим 
указаниям МУ МО 14—1—61—87, нормы точности конт¬ 
роля продукции должны устанавливаться, если они рег¬ 
ламентированы ГСХА с той же областью распростране¬ 
ния, что и разрабатываемые (пересматриваемые) МВИ. 
В отдельных случаях, с целью согласования времени из¬ 
мерений с требованиями технологических процессов, по 
разрешению ИСО ЦНИИчермета допускается в грани¬ 
цах суженного (по сравнению с техническими условиями) 
поля допуска на содержание контролируемых компонен¬ 
тов использовать МВИ, точность которых отличается от 
установленной в соответствии с методическими указа¬ 
ниями МУ МО 14—1—61—87, с обязательным перехо¬ 
дом к измерениям с нормированной точностью при выхо¬ 
де за границы суженного поля допуска. 

Нормы точности измерений химического состава, не 
связанные с контролем продукции, регламентируются в 
установленном порядке метрологической службой пред¬ 
приятия (организации), исходя из требований к точ¬ 
ности выполняемых измерений. 

Основным показателем (количественной характери¬ 
стикой) точности измерений является предел А (без уче¬ 
та знака) возможных значений погрешности результатов 
измерений для доверительной вероятности 0,95, при этом 
под результатом измерений понимают среднее арифме¬ 
тическое значение не менее двух результатов параллель- 
ных измерений. 

Для химических МВИ наряду со значением Л норми¬ 
руют: СК.0 случайной составляющей погрешности изме¬ 
рений Ок, характеризующее межлабораторную воспро¬ 
изводимость измерений, и СКО случайной составляющей 


погрешности измерений <т С х, характеризующее сходи¬ 
мость (повторяемость) результатов наблюдений. 

Для сравнительных МВЙ наряду со значением А нор¬ 
мируют: СКО случайной составляющей погрешности из¬ 
мерений сгв, характеризующее внутрилабораторную вос¬ 
производимость; СКО случайной составляющей погреш¬ 
ности измерений о С х, характеризующее сходимость (по¬ 
вторяемость). Для отдельных видов сравнительных из¬ 
мерений химического состава (например, при контроле 
продукции рентгено-флюоресцентным методом), где со¬ 
ставляющей погрешности, связанной с разбросом ре¬ 
зультатов наблюдений, можно пренебречь, по разреше¬ 
нию ИСО ЦНИИчермета допускается не регламентиро¬ 
вать значение сг С х. 

Предел А допускаемых значений погрешности изме¬ 
рений для МВИ, предназначенной для контроля про¬ 
дукции, для доверительной вероятности 0,95 равен 2,2 а к 
(химические МВИ) или 2,2 ст в (сравнительные МВИ). 

Нормированные значения СКО а к для химических 
МВИ состава черных металлов, ферросплавов и желе¬ 
зорудного сырья приведены в табл. 3.12—3.14, а норми¬ 
рованные значения СКО сг в для сравнительных МВИ 
состава черных металлов — в табл. 3.15. 

В качестве нормированных принимаются, как прави¬ 
ло, фактические среднеотраслевые значения а к , если они 
находятся на уровне лучших мировых показателей, и обе¬ 
спечивают требуемую точность контроля продукции, при 
этом допускаемая нижняя граница диапазона измерений 
должна соответствовать тому значению массовой доли, 
при котором значение относительного СКО <т к (коэффи¬ 
циента вариации) оказывается равным 30 %• В отдель¬ 
ных случаях допускается установление норм точности 
на уровне, обеспечиваемом лучшими предприятиями от¬ 
расли, особенно, если среднеотраслевые показатели ху¬ 
же зарубежных или не отвечают требованиям к контро¬ 
лю качества продукции. Нормы точности аттестационно¬ 
го анализа ГСО, как правило, более жестки, чем исполь¬ 
зуемые на промышленных предприятиях. Допускаемое 
значение коэффициента вариации при аттестации в ГСО 
массовых долей компонентов вблизи нижней границы 
диапазона измерений устанавливают на уровне 20%. 

Численные значения границ интервалов массовой до¬ 
ли, указанные в табл. 3.12—3.15, являются предпочти¬ 
тельными. В случае использования другой разбивки диа¬ 
пазона измерений на интервалы отличие максимальной 
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и минимальной концентрации компонента для каждого 
интервала не должно превышать 2,5, а значение СКО 
ом вычисляют по формуле 

a M = a K VCjC^, (3.71) 

где Сог — ближайшая верхняя граница интервала, %, 
для которой в этих таблицах нормированы значения 
СК.О; См — верхняя граница интервала в разрабатывае¬ 
мой (пересматриваемой) МВИ, %. 

В соответствии с МУ МО 14—1—61—87 нормирован¬ 
ные значения СКО а С х должны составлять 0,8 а к или 
0,8 Ов соответственно для химических и сравнительных 
МВИ. 

Установленные в табл. 3.12—3.15 нормированные зна¬ 
чения СКО <Тк и 0в подлежат проверке и уточнению в 
случаях: появления дополнительных отечественных или 
зарубежных данных о точности измерений химического 
состава материалов черной металлургии; изменения тре¬ 
бований к контролю качества продукции. 

Проверка и пересмотр (при необходимости) норми¬ 
рованных значений СКО а к и а в , а также их установле¬ 
ние для материалов, не приведенных в табл. 3.12—3.15, 
возлагается на ИСО ЦНИИчермета или базовые орга¬ 
низации по стандартизации. Нормы вводятся в действие 
после их утверждения главным метрологом Минчерме- 
та СССР или его заместителем. 

3.8. Погрешность опробования ферросплавов, 
железных и марганцевых руд 

Погрешность установления химического состава лю¬ 
бого контролируемого объекта определяется не только 
точностными характеристиками измерений химического 
состава, но и представительностью (репрезентатив¬ 
ностью) анализируемой пробы, т. е. степенью соответст¬ 
вия содержания компонентов в пробе и общей массе кон¬ 
тролируемого материала. Проблемы, возникающие в 
процессе получения представительных аналитических 
проб, обусловлены неравномерностью распределения 
контролируемых компонентов в объеме материалов (осо¬ 
бенно таких, как железорудное сырье и ферросплавы) и 
заключаются в отделении (отборе) от исследуемой пар¬ 
тии материала такой ее части, которая была бы доста¬ 
точно велика, чтобы представлять истинное содержание 
контролируемых компонентов в партии в целом, и в то 


же время достаточно мала для того, чтобы опробование 
было экономичным. 

В понятие «опробование материала» включают не 
только собственно отбор представительной пробы, но и 
ее дальнейшие преобразования в форму, удобную для 
измерений химического состава. Поэтому дисперсию 
ст общ’ характеризующую погрешность установления хи¬ 
мического состава какой-либо партии материала путем 
количественного анализа специальным образом отделен¬ 
ной от этой партии и подготовленной к анализу пробы, 
можно представить следующим образом 

Ообщ = 0отб + 0погр + °изм, (3.72) 

где Од ТВ — дисперсия, характеризующая погрешность от¬ 
бора пробы, т. е. погрешность, возникающую из-за того, 
чтобы анализируется не вся партия материала, а ее 
часть; а^ одг —дисперсия, характеризующая погреш¬ 
ность подготовки пробы, т. е. погрешность, возникаю¬ 
щую из-за того, что измеряется химический состав не 
всей пробы, а ее части (в виде аналитических навесок); 
°изм —дисперсия, характеризующая погрешность изме¬ 
рений химического состава аналитических навесок. 

Ниже приведены точностные характеристики опро¬ 
бования ферросплавов, железных и марганцевых руд, 
установленные соответствующими государственными 
стандартами. 

3.8.1. Нормы точности опробования ферросплавов, 
железных и марганцевых руд 

При регламентировании точности опробования в нор¬ 
мативно-технической документации ограничивается не 
уровень дисперсий, показанных в уравнении (3.72), а 
допускаемые погрешности ±Д 0 бщ; ±Дотб; ±Д П одг, пред¬ 
ставляющие собой удвоенное значение СКО, которые ха¬ 
рактеризуют соответственно суммарную погрешность и 
ее составляющие, связанные с отбором проб и их подго¬ 
товкой. Помимо норм точности государственные стан¬ 
дарты и другие нормативно-технические документы ус¬ 
танавливают также процедуру опробования, при выпол¬ 
нении которой погрешности не превышают установлен¬ 
ных норм. Стандарты, распространяющиеся на опробо¬ 
вание ферросплавов, нормируют уровень всех составля¬ 
ющих погрешности, входящих в уравнение (3.72), а для 


ТАБЛИЦА 3.16 

ДОПУСКАЕМЫЕ ПОГРЕШНОСТИ ПРОБООТБОРА И ПОДГОТОВКИ ПРОБ 
ДЛЯ ФЕРРОСПЛАВОВ 



Is 

Погрешность, 


І § 

Погрешность, 

Масса опро- 

Is 1 
Ill'S 



Масса опро- 

щ 



росплавов, т 

±Д обш 

±л отб 

буемых ферро¬ 
сплавов, т 

ли 

±Л обш 

[ ±Д отб 

і 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

Ферросилиций, кремний 

Ферросиликохром, хром 

ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 

ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 


1967—79) 



1967—79) 


І±;АпОДГ = 

=0,6 


І±Дподг = 

= 0,4 


5 

5—10 
10—05 
25—50 
50—100 
100—250 
250—500 
500-1000 
1000—2500 

6 

8 

10 

15 

18 

20 

23 

25 

28 

1,12 

1,06 

1,02 

0,96 

0,95 

0.94 

0,93 

0,92 

0,91 

0,73 

0,64 

0,57 

0,46 

0,42 

0,40 

0,38 

0,36 

0,34 

5 

5—10 

10-25 

25—50 

50—100 

100-250 

250—1000 

1000-2500 

6 

8 

10 

15 

18 

20 

25 

28 

0,86 

0,80 

0,76 

0,70 

0,68 

0,67 

0,65 

0,64 

0,65 

0,57 

0,51 

0,41 

0,38 

0,36 

0,32 

0,30 

Феррохром труднодробимый. 

Ферросиликохром, кремний 


хром 


ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 

ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 


1967—79) 



1967-79) 


!±ДпОДГ = 

= 0,4 


'±Дподг = 0,6 
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б—(10 
10—25 
25-50 
50—100 
100-250 
250—(500 
500—(1000 
1000-2500 

7 

9 

12 

16 

19 

24 

27 

29 

33 

0,94 

0,91 

0,86 

0,83 

0,82 

0,80 

0,79 

0,79 

0,78 

0,60 

0,53 

0,46 

0,40 

0,37 

0,33 

0,31 

0,30 

0,28 

5 

5—10 

10—25 

25—50 

50—100 

100—250 

250-500 

500—1000 

1000—2500 

6 

8 

10 

15 

18 

20 

23 

25 

28 

0,92 

0,85 

0,80 

0,73 

0,70 

0,69 

0,68 

0,67 

0,66 

1 0,73 
0,64 
0,57 
0,46 
0,42 
0,40 
0,38 
0,36 
0,34 

Феррохром легкодробимый, 

Ферросиликомарганец, ма 

рганец 

СЭВ 

ГОСТ 24991™ 1 (СТ СЭВ 
1967—79) 

1±Дподг = 0,4 

ГОСТ 24991—81 (СТ 1 
1967—79) 
!±ДпОДГ = 0,3 

5 

6 

0,94 

0,65 

5 

6 

0,57 

0,28 

5—10 

8 

0,91 

0,57 

5—10 

8 

0,58 

0,30 

10—(25 

10 

0,86 

0,51 

10—25 

10 

0,59 

0,31 

25—50 

15 

0,83 

0,41 

25—50 

15 

0,60 

0,33 

50—100 

18 

0,82 

0,38 

50—100 

18 

0,61 

0,35 

100—250 

20 

0,80 

0,36 

100—250 

20 

0,63 

0,39 

250-500 

23 

0,79 

0,33 

250-500 

23 

0,69 

0,47 

500-.Ш00 

25 

0,79 

0,32 

500—1000 

25 

0,73 

0,53 

1000—2500 

28 

0,78 

0,30 

1000—2500 

28 

0,79 

0,61 
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Продолжение табл. ЗЛ 6 


Ферровольфрам, вольфрам 
ГОСТ 25207—85 (СТ СЭВ 
4515—84) 
±Дш>дг=0£2 


б 

6 

1,24 

0,67 

0,5—1,0 

9 

1,18 

0,55 

1,0-3,0 

12 

1,15 

0,47 

3,0—5,0 

15 

1,13 

0,42 

5,0— іі 0,0 

20 

1,11 

0,37 


Ферросиликомарганец, 

кремний 

ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 
1967—79) 

±Дподг ‘ ‘ 


5 

6 

0,56 

0,25 

5—10 

8 

0,56 

0,26 

10—25 

10 

0,57 

0,27 

25—50 

15 

0,58 

0,29 

50—100 

18 

0,59 

0,31 

100—250 

20 

0,60 

0,34 

250—500 

23 

0,65 

0,41 

500—1000 

25 

0,68 

0,46 

1000—2500 

28 

0,73 

0,53 

Ферромарганец, марганец 
ГОСТ 24991—81 (СТ СЭВ 


1967—79) 


,± Дподг = 

= 0,3 


5 

6 

0,96 

0,82 

5—10 

8 

0,87 

0,71 

10—25 

10 

0,80 

0,63 

,25—50 

15 

0,72 

0,52 

50—100 

18 

0,69 

0,47 

100—250 

20 

0,67 

0,45 

250-500 

23 

0,65 

0,42 

500—1000 

25 

0,64 

0,40 

1000—2500 

28 

0,63 

0,38 


Силикокальций, кальций 
ГОСТ 25207—85 (СТ СЭВ 
4515—84) 
і±Дподг=0,45 
0,78 


0,5-1,0 
1,0-3,0 
3,0-5,0 
5,0-10,0 


Ферротитан низкопроцентный, 
титан 

ГОСТ 26201—84 (СТ СЭВ 
4040—83) 
!±Дподг=0,40 
0,72 
0,66 
0,60 
0,58 
0,56 
0,55 
0,54 
0,54 
0,53 
0,53 
Ферробор, бор 
ГОСТ 25207—85 (СТ СЭВ 
4515-84) 

І±Дподг = 0,3 


0,5-1 
1—3 
3-5 
(5—110 
18—15 
15—<26 
25—40 
40-65 
65—.100 


0,51 

0,42 

0,33 

0,28 

0,24 

0,23 

0,21 

0,20 

0,18 

0,17 


0,5 1 

4 

1 0,56 

1 0,43 

0,5—,1,0 

6 

0,51 1 

0,35 

1,0-нЗ,0 1 

8 

1 0,47 1 

I 0,30 


Феррованадий, ванадий 
ГОСТ 26201—84 (СТ СЭВ 
4040—83) 
tfc Дподг=0,40 


0,5 

5 

0,78 

0,5—/1 

7 

0,71 

1—,3 

9 

0,67 

3-5 

12 

0,63 

5—10 

15 

0,61 


0,60 

0,51 

0,45 


. - , 0,35 
Ферротитан высокопроцентный, 
титан 

ГОСТ 26201—84 (СТ СЭВ 
4040—83) 

±Дпо Д г = 0,50 


0,5 

7 

0,93 

0,60 

0,5— іі 

7 

0,93 

0,60 

1-13 

7 

0,93 

0,60 

3—б 

7 

0,93 

0,60 

5—.10 

9 

0,89 

0,53 

10—15 

12 

0,85 

0,47 

15—25 

14 

0,83 

0,42 

25—40 

17 

0,81 

0,38 

40-65 

20 

0,79 

0,35 

65-100 

24 

0,78 

0,32 
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Продолжение табл. 3.16 



|||| 

Погрешность, 

% 

Масса опробу¬ 

«І'І 

Погрешность, 

% 

емых ферро¬ 
сплавов, т 

ills 

±А общ 

±А отб 

емых ферро- 

sges 

Ills 

±Д общ 

±А отб 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

Ферромолибден, молибден 
ГОСТ 26201—84 (СТ СЭВ 
4040—83) 

ІЛподг = 0,6 

Феррониобий, ниобий и тантал 
(в сумме) 

ГОСТ 30515—75 
±Дподг = 0,60 

0,5 

8 

0,92 

0,60 

0,5 

12 

_ 

0,40 

0,5—/1 

12 

0,86 

0,47 

0,5—1,0 

24 

0,85 

0,30 

1-3 

21 

0,81 

0,36 

J —0 

32 


0,25 

3-5 

28 

0,79 

0,31 

2— іЗ 

40 


0,20 


железных и марганцевых руд устанавливают лишь допу¬ 
скаемую погрешность собственно отбора проб. 

Погрешность опробования ферросплавов в стандар¬ 
тах различна для разной массы опробуемой партии, для 
железных и марганцевых руд кроме того учитывается, 
так называемая, вариация качества руд по содержанию 
основного компонента, определяемая на основании экспе¬ 
риментально установленного значения С КО о н , которая 
характеризует неоднородность распределения основного 
компонента в объеме материала. В зависимости от ве¬ 
личины Он железные и марганцевые руды классифици¬ 
руют следующим образом: 

Значение ст н (%) для руд Вариация качества руд по содержанию 

железных марганцевых основного компонента 

1,5 1,0 Малая 

1,5—2,0 1,0—2,0 Средняя 

2,0 2,0 Большая 

Допускаемые действующими стандартами погреш¬ 
ности опробования ферросплавов показаны в табл. 3.16; 
аналогичные данные для железных руд приведены в 
табл. 3.17, для марганцевых руд — в табл. 3.18. 

3.8.2. Порядок аттестации методик 
опробования ферросплавов 

В связи с тем, что стандарты, распространяющиеся 
на опробование ферросплавов, не регламентируют мето¬ 
дики опробования, пригодные для маркировочного по- 
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ТАБЛИЦА 3.17 

ДОПУСКАЕМЫЕ ПОГРЕШНОСТИ ПРОБООТБОРА ЖЕЛЕЗНЫХ РУД, 
КОНЦЕНТРАТОВ, АГЛОМЕРАТОВ И ОКАТЫШЕЙ ГОСТ 15054-80 
(СТ СЭВ 1196-78) (КОНТРОЛИРУЕМЫЙ ЭЛЕМЕНТ - ЖЕЛЕЗО) 


Масса опробуе¬ 
мой партии, т 

Погрешность, 
±л отб’ % 

Количество т. 

ЭЧ ™естаа° б 

при вариациях 

малой 

средней 

большой 

500 

,0,90 

8 

45 

31 

500—1000 

0,78 

10 

20 

41 

1000—2000 

0,70 

13 

25 

51 

2000—5000 

0,59 

18 

35 

72 

5000-J5000 

0,49 

25 

51 

ІІ04 

15000-30000 

0,45 

31 

60 

,123 

30000—75000 

0,42 

35 

70 

,142 

45000—70000 

0,40 

39 

77 

1156 

70000-10000 

0,37 

46 

89 

,182 


ТАБЛИЦА 3.18 

ДОПУСКАЕМЫЕ ПОГРЕШНОСТИ ОПРОБОВАНИЯ МАРГАНЦЕВЫХ 
КОНЦЕНТРАТОВ И АГЛОМЕРАТОВ - ГОСТ 16598—80 (СТ СЭВ 1204-78) 
(КОНТРОЛИРУЕМЫЙ ЭЛЕМЕНТ - МАРГАНЕЦ) 


Масса опробуе- 

Погрешность, 
±д отб , % 

Количество точечных цроб 
•качества 

при вариациях 

малой 

средней 

большой 

500 

0,70 

5 

25 

41 

500-1000 

0,55 

7 

40 

67 

1000—2000 

0,46 

11 

58 

96 

2000-5000 

0,42 

13 

70 

ill 4 

5000—,15000 

Д39 

15 

80 

132 

15000—30000 

0,37 

16 

90 

148 

30000—45000 

0,35 

18 

100 

165 


плавочного контроля химического состава и для форми¬ 
рования партий ферросплавов на предприятии-изготови- 
теле, базовой организацией ВПО «Союзферросплав» на¬ 
учно-исследовательским институтом металлургии 
(НИИМ) совместно с ИСО ЦНИИчермета создана нор¬ 
мативно-техническая документация, определяющая по¬ 
рядок и способы разработки и аттестации методик опро¬ 
бования ферросплавов (МОФ) при их маркировочном 
контроле на предприятиях Минчермета СССР, произво¬ 
дящих ферросплавы и лигатуры. Цель этой документа- 
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Цйй — устанойлёние требований к содержанию и поряд¬ 
ку проведения исследований при разработке и аттеста¬ 
ции МОФ, позволяющих обеспечить точность маркиро¬ 
вочного контроля металла на уровне, заданном государ¬ 
ственными стандартами на методы отбора и подготовки 
проб, а при их отсутствии — нормативными документа¬ 
ми на марки и технические требования. 

Разработка, аттестация и внедрение нестандартизо- 
ванных МОФ осуществляется по ежегодным планам мет¬ 
рологического обеспечения производства ВПО «Союз- 
ферросплав». Предложение (заявка) на разработку 
МОФ направляется предприятием в адрес НИИМ не 
позднее 1 июля текущего года для рассмотрения и вклю¬ 
чения в план метрологического обеспечения подотрасли 
на последующий год. Заявка предприятия на разработку 
и аттестацию МОФ должнр включать следующие дан¬ 
ные: вид и марка ферросплава (лигатуры); контролиру¬ 
емые элементы; способ отбора проб (от твердого или 
жидкого металла); сроки разработки и аттестации МОФ; 
расчет ожидаемого экономического эффекта; подразде¬ 
ления-исполнители работ от предприятия. По получении 
заявки НИИМ: принимает решение о включении работы 
в тематический план; составляет план исследований и 
методическую схему их проведения, включая установле¬ 
ние необходимости изучения распределения массовой 
доли элементов, погрешность опробования которых не 
регламентируется в соответствующем стандарте; назна¬ 
чает места отбора проб металла и допускаемую погреш¬ 
ность опробования; направляет план исследований пред¬ 
приятию. 

Работы по аттестации МОФ проводятся предприяти¬ 
ем в следующей последовательности: отбор проб по ус¬ 
тановленной планом схеме; измерение химического со¬ 
става проб в аналитической лаборатории; обработка ре¬ 
зультатов измерений и установление параметров опро¬ 
бования (в обоснованных случаях этот этап выполняется 
НИИМ); оформление проекта аттестата и отчета. 

Основной целью исследований, выполняемых при раз¬ 
работке МОФ, является оценка изменчивости массовой 
доли элементов в объеме металла плавки (твердого или 
жидкого) и установление на этой основе схемы отбора 
проб для маркировочного контроля с минимально воз¬ 
можным отклонением от среднеплавочного содержания 
контролируемых элементов. Метрологическими характе¬ 
ристиками, оцениваемыми при аттестации МОФ, явля- 


94 



ются: смещение среднего значения массовой доли конт¬ 
ролируемого элемента, получаемого аттестуемой методи¬ 
кой, относительно действительного ее значения в опро¬ 
буемой плавке, характеризующее систематическую по¬ 
грешность пробоотбора; рассеивание результатов изме¬ 
рений массовой доли контролируемого элемента, полу¬ 
чаемых аттестуемой методикой, которое характеризует 
случайную погрешности пробоотбора. 

Аттестуемые МОФ должны содержать все разделы, 
предусмотренные ГОСТ 17260—80, в том числе: показа¬ 
тели назначения; оборудование и инструменты; алгоритм 
отбора проб; алгоритм подготовки проб; порядок марки¬ 
ровки и хранения лабораторных проб; МВИ химического 
состава; требования к погрешности опробования; требо¬ 
вания к технике безопасности. 

Показатели назначения МОФ должны определять 
конкретные цели, для которых разрабатывается методи¬ 
ка, виды (марки) опробуемого сплава, технологические 
особенности его выплавки и разливки, контролируемые 
элементы (в том числе показатели качества), методы 
формирования партии. Оборудование и инструменты, 
используемые для отбора и подготовки проб, должны со¬ 
ответствовать требованиям ГОСТ 17260—80 и стандар¬ 
тов на методы опробования данного вида ферросплавов; 
допускается использование других видов оборудования 
и инструментов, если их применение не вносит система¬ 
тических погрешностей и обеспечивает точность опробо¬ 
вания, регламентированную соответствующим стандар¬ 
том. 

Алгоритм отбора проб должен обеспечить соответст¬ 
вие химического состава пробы действительному значе¬ 
нию показателя качества с погрешностью, не превышаю¬ 
щей допускаемую стандартом (или установленную пла¬ 
ном исследований для элементов, погрешность опробо¬ 
вания которых не регламентируется стандартом). Алго¬ 
ритм подготовки пробы должен включать последователь¬ 
ность операций дробления, перемешивания и сокраще¬ 
ния материала пробы. Порядок маркировки и хранения 
лабораторных проб должен исключить возможность их 
перепутывания и загрязнения. 

Методики количественного анализа должны иметь 
ссылку на соответствующий ГСХА или номер аттестата 
по отраслевому реестру МВИ химического состава ма¬ 
териалов черной металлургии. Требования к погреш¬ 
ности опробования указываются в виде нормативного 
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значения CKO, характеризующего общую погрешность 
опробования. 

Материалы по разработке и аттестации МОФ (отчет 
и проект аттестата, подписанный руководителем пред¬ 
приятия и ответственными исполнителями работы) на¬ 
правляется на метрологическую экспертизу в НИИМ. 
При положительных результатах экспертизы аттестат 
утверждается руководителем НИИМ и включается в 
отраслевой реестр аттестованных МОФ. 


_4 РАЗРАБОТКА И ПРИМЕНЕНИЕ 

ГОСУДАРСТВЕННЫХ 
СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ 

ГСО состава материалов отрасли представляет собой 
важнейшую научно-техническую базу обеспечения един¬ 
ства измерений химического состава на предприятиях и 
в организациях черной металлургии; они широко исполь¬ 
зуются в аналитических лабораториях предприятий дру¬ 
гих отраслей народного хозяйства. Ниже рассматрива¬ 
ются: порядок разработки и применения ГСО, основные 
этапы разработки ГСО преимущественно по направлени¬ 
ям, которые могут оказаться полезными промышленным 
предприятиям, выпускающим СОП; принципы построе¬ 
ния отраслевой системы СО состава материалов черной 
металлургии и действующая в настоящее время номен¬ 
клатура ГСО для химического и спектрального анализа; 
порядок оформления заказа на ГСО, обоснования необ¬ 
ходимости продления срока действия ГСО и расчета по¬ 
требности в ГСО для химического анализа. Порядок рас¬ 
чета потребности в СО для контроля стабильности гра¬ 
дуировочной характеристики спектроаналитических СИ 
показан в главе 5. 

4.1. Порядок разработки и применения ГСО 

ГСО состава материалов черной металлургии разра¬ 
батываются и применяются в соответствии с требовани¬ 
ями, установленными ГОСТ 8.315—78 и ГОСТ 8.316—78, 
а также другой государственной и отраслевой норматив¬ 
но-технической документацией, которая распространяет¬ 
ся на группы ГСО (ГСО конкретных типов) или опреде¬ 
ляет порядок и методику применения ГСО для метроло¬ 
гического обеспечения измерений химического состава. 


Разработка и исследование ГСО возлагается на специа¬ 
лизированные головные и базовые организации по вы¬ 
пуску ГСО, в частности, в системе метрологической 
службы Минчермета СССР выпуск и обеспечение ГСО 
промышленных предприятий и научно-исследовательских 
организаций возложен на ИСО ЦНИИчермета, а также 
на Уральский научно-исследовательский институт чер¬ 
ных металлов (УралНИИЧМ), разрабатывающий ГСО 
для контроля содержания газов в черных металлах. 

Цикл научно-исследовательских работ по созданию 
ГСО включает ряд экспериментальных этапов, направ¬ 
ленных на изготовление материала ГСО, его исследова¬ 
ние и проведение аттестационного анализа, а также ма¬ 
тематико-статистическую обработку полученных резуль¬ 
татов с целью установления метрологических характери¬ 
стик ГСО. Для этого применяют образцовые СИ (на¬ 
пример, СО высшей точности) и стандартизованные или 
аттестованные МВИ; использование других методик до¬ 
пускается только по согласованию с Главным центром 
СО., 

Построение, содержание и изложение свидетельства 
на ГСО должны соответствовать ГОСТ 8.315—78. Срок 
действия ГСО устанавливается при его аттестации и не 
должен превышать 10 лет; в обоснованных случаях до¬ 
пускается продление срока действия ГСО в порядке, ус¬ 
тановленном Госстандартом. 

Упаковка каждого экземпляра ГСО должна обеспе¬ 
чивать его сохранность при транспортировании и хране¬ 
нии в течение срока действия и иметь этикетку, содержа¬ 
щую: знак Государственного реестра СИ, прошедших 
государственные испытания; наименование организации- 
разработчика ГСО; наименование ГСО, а также индекс 
или номер, присвоенный организацией-разработчиком в 
соответствии со структурой отраслевой системы СО; но¬ 
мер ГСО по Государственному реестру. 

К применению в течение установленного срока дей¬ 
ствия допускаются ГСО, прошедшие аттестацию, ут¬ 
вержденные и зарегистрированные в установленном по¬ 
рядке. Требования о применении ГСО должны содер¬ 
жаться в нормативно-технической документации на ме¬ 
тодики измерений, аттестации и градуировки СИ. После 
утверждения типов ГСО, применение которых еще не 
предусмотрено соответствующими нормативно-техниче¬ 
скими документами, в последних в установленном по¬ 
рядке должны быть внесены необходимые дополнения. 


Зак. 263 


ГСО следует применять при выполнении работ орга¬ 
нами государственной и ведомственной службы, а также 
при выполнении наиболее ответственных измерений на 
промышленных предприятиях. ГСО для химического 
анализа предназначены для выполнения широкого кру¬ 
га метрологических функций, в том числе: для разработ¬ 
ки СО низших разрядов — ОСО и СОП; для аттестации 
нестандартизованных СИ и МВИ; для установления гра¬ 
дуировочных характеристик СИ; для оперативного кон¬ 
троля точности результатов измерений, выполняемых по 
специальным методикам аттестационного анализа ГСО, 
а также по методикам, регламентированным государст¬ 
венными стандартами и т. д. ГСО для любой из перечис¬ 
ленных целей могут применяться только при наличии 
утвержденной в установленном порядке нормативно¬ 
технической документации и в соответствии с требова¬ 
ниями этой документации, а также с учетом того, что 
ГСО воспроизводят с гарантированной точностью значе¬ 
ния аттестованных характеристик только в определен¬ 
ных, строго фиксированных условиях выполнения изме¬ 
рений химического состава. 

Прежде всего это относится к соответствию химиче¬ 
ского состава ГСО области распространения МВИ (на¬ 
пример, методика фотометрического определения содер¬ 
жания фосфора в сталях, легированных вольфрамом и 
молибденом, с предварительным отделением на гидро¬ 
окиси бериллия, не может быть использована в присут¬ 
ствии ниобия и титана вследствие соосаждения их гидро¬ 
окисей; поэтому материал ГСО, применяемого для оцен¬ 
ки метрологических характеристик МВИ или оператив¬ 
ного контроля точности результатов анализа, выполнен¬ 
ных по этой методике, также не должен содержать нио¬ 
бий или титан). 

Еще большего внимания требует применение ГСО 
при метрологическом обеспечении спектро-аналитических 
установок. Централизованно выпускаемые ИСО ЦНИИ- 
чермета комплекты ГСО для спектрального анализа со¬ 
ответствуют основным аналитическим программам эксп¬ 
луатируемых в отрасли измерительных установок и пред¬ 
назначены для решения таких задач, связанных с обеспе¬ 
чением единства измерений, как госиспытания и аттеста¬ 
ция СИ, сопоставление их метрологических свойств с 
нормируемым уровнем, сравнение различных типов из¬ 
мерительных установок или разных экземпляров уста¬ 
новки одного тиіга и т. д. Однако получаемые на основе 



применения ГСО функции преобразования, естественно, 
не могут учитывать специфические свойства того или 
иного контролируемого объекта (наличие мешающих из¬ 
мерению элементов, способ получения металла, предва¬ 
рительную термическую обработку и т. д.), поэтому они 
в достаточно большом числе случаев не совпадают с 
рабочими градуировочными характеристиками. Следова¬ 
тельно, непосредственное применение ГСО для спект¬ 
рального анализа в целях контроля готовой продукции 
допустимо лишь в случае, когда экспериментально уста¬ 
новлено, что это не приведет к существенным системати¬ 
ческим погрешностям. ГСО для спектрального анализа 
нецелесообразно использовать и для оперативного конт¬ 
роля функции преобразования СИ, так как такое их 
применение не обоснованно ни метрологически, ни эко¬ 
номически. 

ГСО следует хранить в условиях, исключающих за¬ 
грязнение материала и воздействие на него агрессивных 
сред. Химический анализ ГСО, приготовленных в виде 
порошков (руды, концентраты, шлаки, флюсы и др.), 
следует проводить так же, как и испытуемых материа¬ 
лов, из воздушносухих проб с одновременным определе¬ 
нием в одинаковых условиях влажности как ГСО, так и 
испытуемых проб. В отдельных случаях, указываемых в 
свидетельствах на ГСО, результаты анализа пересчиты¬ 
вают на прокаленную при определенной температуре 
пробу. ГСО, приготовленный в виде порошка или струж¬ 
ки, должен сохраняться в склянке с плотно закрытой 
крышкой в сухом помещении, свободном от пыли и газов. 
Запрещается подвергать материал ГСО какой-либо до¬ 
полнительной обработке, например, проводить рассевы 
на фракции разной крупности или измельчать, если об¬ 
работка не предусмотрена свидетельством на ГСО. 


4.2. Основные этапы разработки ГСО 

4.2.1. Отбор исходной заготовки 

Исходную заготовку хрупких материалов, измельче¬ 
ние которых проводят в шаровых или стержневых мель¬ 
ницах, а также измельчителях других видов, отбирают 
от одного участка месторождения (минеральное сырье), 
от партии материала (огнеупоры, продукты обогащения 
или переработки минерального сырья), от наиболее од¬ 
нородного участка елитка (ферросплавы и лигатуры) 
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или шлакового блока (металлургические шлаки). Мате¬ 
риал хрупких ГСО на месте отбора упаковывают в тару, 
предохраняющую его от загрязнения при хранении и 
транспортировании, маркируют и сопровождают серти¬ 
фикатом. Вес одного места не должен превышать 50 кг. 

Предварительный химический анализ материала, 
приводимый в сертификате и выполняемый в лаборато¬ 
риях предприятий, где производится отбор материала, во 
многом определяет качество планируемого к выпуску 
ГСО: предварительный анализ должен подтвердить, что 
отобранная партия является представительной по отно¬ 
шению к материалу, для контроля которого предназна¬ 
чается ГСО и, кроме того, что содержания всех контро¬ 
лируемых компонентов находятся в диапазоне, установ¬ 
ленным техническим заданием на ГСО. Поэтому химиче¬ 
ский анализ для сертификата на отобранный для ГСО 
материал следует выполнять наиболее квалифицирован¬ 
ным сотрудникам исследовательских групп аналитиче¬ 
ских лабораторий. 

Исходную заготовку вязких материалов, измельчение 
которых проводят на металлорежущих станках, отбира¬ 
ют от наиболее однородной части плавки (чугун, сталь 
и т. п.). На каждую заготовку наносят номер плавки и 
марку металла, а также выписывают сертификат (с ука¬ 
занием содержания компонентов, предназначенных для 
аттестации в ГСО). Размер заготовки вязких материалов 
должен обеспечивать возможность ее обработки на со¬ 
ответствующем металлорежущем оборудовании. 

Материал монолитных ГСО получают специальной 
выплавкой с последующей разливкой или непосредствен¬ 
но в кокили заданной формы и размеров (чугуны), или 
на машинах непрерывного литья заготовок с последую¬ 
щей термомеханической обработкой (стали и сплавы). 
Материал монолитных ГСО маркируют номером плавки, 
маркой, номером прутка по высоте заготовки (номером 
ковша для чугунов) и сопровождают сертификатом, где 
указывается содержание подлежащих аттестации ком¬ 
понентов. 

4.2.2. Измельчение хрупких материалов 

Перед измельчением материала ГСО в шаровой мель¬ 
нице материал крупностью более 10 мм предварительно 
измельчают в щековой дробилке. Влажные материалы 
просушивают в сушильном шкафу. Температуру и время 
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сушки устанавливают экспериментально путем периоди¬ 
ческого (через 1—2 ч) отбора проб от одной загрузки и 
их анализа на содержание влаги. Остаточное содержа¬ 
ние влаги в материале должно быть не более 0,5%. 

Мельницу и шары тщательно очищают от ранее из¬ 
мельчавшегося материала. Для этого в мельницу загру¬ 
жают 15—20 кг древесной и стальной стружки с шара¬ 
ми, включают ее на 25—30 мин, затем разгружают, вну¬ 
треннюю поверхность мельницы продувают сжатым воз¬ 
духом и обтирают ветошью, смоченной ацетоном. Окон¬ 
чательную чистку мельницы проводят измельчаемым 
материалом (5—10 кг} с шарами в течение 0,5—1,0 ч. 

С целью определения оптимального режима измель¬ 
чения заготовки ГСО проводят 2—3 опытных размола 
при загрузке в мельницу 20—60 кг дробленого материа¬ 
ла и 20—100 кг шаров. В зависимости от прочности ма¬ 
териала в интервале 0,5—20 ч отбирают 3—6 проб для 
определения гранулометрического состава и степени 
межфракционной неоднородности материала ГСО при 
различных параметрах измельчения. В процессе предва¬ 
рительного анализа определяют максимально допусти¬ 
мую крупность готового материала ГСО (на основе кон¬ 
троля за растворимостью аналитической навески). 

Режим измельчения основной массы материала ГСО 
устанавливают с учетом: обеспечения максимально воз¬ 
можного уровня однородности материала ГСО; соответ¬ 
ствия материала ГСО контролируемому объекту; полу¬ 
чения оптимального гранулометрического состава. 

Материалы с повышенной пирофорностью (марганец 
металлический, силикокальций и т. п.) измельчают в 
инертной атмосфере. 

После измельчения и отсева исключаемых фракций 
(при необходимости) материал хранят в металлических 
баках с крышкой, предохраняющей его от загрязнений, 
или в полиэтиленовых мешках. К каждому баку (меш¬ 
ку) крепят бирку с указанием номера ГСО. 

После отсева наиболее мёлких фракций отношение 
диаметров зерен наибольшей и наименьшей крупности в 
готовом материале (по размеру ячейки контрольных сит) 
не должно превышать трех. Если материал используют 
без отсева мелких фракций, максимальный размер зерен 
не должен превышать 0,06—0,1 мм. Указанные размеры 
выбраны таким образом, чтобы в процессе расфасовки, 
транспортировки и применения исключалась возмож¬ 
ность существенной сегрегации зерен по массе и плот- 
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ности. Крупность дисперсного материала, как правило, 
принимают соответствующей регламентируемым МВИ 
условиям количественного анализа контролируемого 
объекта. 

4.2.3. Измельчение вязких материалов 

Перед измельчением вязкого материала ГСО все стен¬ 
ки -и оборудование тщательно очищают от остатков ма¬ 
териала предыдущего ГСО сжатым воздухом и ветошью, 
затем — хлопчатобумажной тканью, смоченной ацето¬ 
ном. Засверливают торцы заготовок и удаляют верхний 
слой заготовки до получения поверхности, чистой от 
шлаковых включений, загрязнений и окалины. Наиболее 
часто измельчение проводят на токарных станках путем 
резки заготовок гребенчатыми резцами или фрезами; чу¬ 
гун и некоторые виды сплавов измельчают проходными 
резцами. При резке стружки число оборотов шпинделя 
находится в пределах 12—100 об/мин, подача резца 
0,035—0,4 мм/об. Параметры измельчения (число оборо¬ 
тов шпинделя, подача, углы заточки и установки резца) 
подбирают для каждого ГСО опытным путем в зависи¬ 
мости от физических свойств заготовок для того, чтобы 
обеспечить максимальную производительность станка и 
выход годного материала, но не допустить перегрева и 
окисления стружки. Измельчение прекращают при умень¬ 
шении диаметра заготовки до 40 мм. 

Полученную на токарных станках стружку доизмель- 
чают в конусной дробилке, после чего отсеивают круп¬ 
ную и мелкую фракции. Мелкую фракцию отбрасывают, 
а крупную используют для последующего измельчения. 
Крупность готового материала различных типов ГСО 
может колебаться в пределах 0,1—1,5 мм, при этом от¬ 
ношение размеров наиболее крупной и самой мелкой 
фракции не должно превышать трех. Измельченный ма¬ 
териал хранят в металлических баках с крышкой. К каж¬ 
дому баку крепят бирку с указанием номера ГСО. 


4.2.4. Усреднение дисперсных материалов 

Усреднение измельченного материала ГСО проводят 
в двухконусном смесителе или путем принудительного 
перемещения частиц на круглом столе, вращающемся со 
скоростью 4 об/мин в течение 10—30 циклов в зависи¬ 
мости от уровня исходной неоднородности материала. 
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Каждый цикл включает загрузку на вращающийся стол 
горизонтальными слоями порций материала по 1—3 кг 
последовательно из каждого бака и выгрузку со стола 
материала порциями по 1—3 кг последовательно в каж¬ 
дый бак. 

От усредненного материала случайным образом от¬ 
бирают среднюю пробу массой не менее 100 г для опре¬ 
деления гранулометрического состава и содержания кон¬ 
тролируемых компонентов в отдельных фракциях и го¬ 
товом материале. После измерения содержания контро¬ 
лируемых компонентов в отдельных фракциях и готовом 
материале хрупких ГСО в целом дается заключение о со¬ 
ответствии физических свойств материала ГСО условиям 
разложения навески для проведения химического ана¬ 
лиза. 

Готовый материал дисперсных ГСО после проверки 
однородности фасуют в склянки емкостью 50—150 см 3 , 
перед расфасовкой склянки и крышки тщательно моют и 
сушат. Для предохранения от механических поврежде¬ 
ний склянки с готовым материалом ГСО устанавливают 
в картонную или пластмассовую коробку. На склянку и 
коробку наклеивают этикетку по ГОСТ 8.315—78. 


4.2.5. Обработка материала монолитных ГСО 

Материал монолитных ГСО, получаемых прокаткой 
исходной заготовки, подвергают металлографическому 
анализу с целью исследования микроструктуры и выяв¬ 
ления возможных нарушений сплошности металла (во¬ 
лосовин, трещин, газовых пузырей, пустот и прочих де¬ 
фектов). Резку и обработку заготовки до размеров, пре¬ 
дусмотренных техническим заданием, проводят после со¬ 
ставления заключения о качестве металла, включающем 
данные о его-однородности, и отбраковки части материа¬ 
ла, не соответствующей предъявляемым требованиям. 

Отбраковку материала монолитных ГСО, отливаемых 
в кокили, проводят на основании данных рентгеновской 
дефектоскопии; рабочую и контактную поверхность каж¬ 
дого экземпляра шлифуют. На торцовую поверхность 
экземпляров монолитных ГСО электроискровым мето¬ 
дом наносят номер образца. Упаковку экземпляров про¬ 
водят в пластмассовые или картонные коробки, на кото¬ 
рые наклеивают этикетку по ГОСТ 8.315—78. 


103 



4.2.6. Оценка однородности ГСО 
состава дисперсных материалов 

Методику выполнения измерения однородности СО 
состава дисперсных материалов устанавливает ГОСТ 
8.531—85 (СТ СЭВ 4569—84), согласно которому харак¬ 
теристику однородности СО выражают в виде СКО о н 
случайной составляющей погрешности от неоднородности 
для проб заданной массы М. Значение М устанавливают 
в техническом задании на разработку ГСО в зависимости 
от его назначения. Случайная составляющая е ч погреш¬ 
ности ГСО, вносимая неоднородностью материала при 
использовании пробы массой М, представляет собой раз¬ 
ность содержаний аттестуемого компонента во всем ма¬ 
териале ГСО Сив данной пробе С п , т. е. е н =С — С п . 

Оценку характеристик однородности ГСО проводят 
для всех аттестуемых компонентов. По согласованию с 
Главным центром СО в обоснованных случаях допуска¬ 
ется оценивать характеристики однородности только для 
компонентов — индикаторов, то есть аттестуемых ком¬ 
понентов, по значению характеристики однородности 
которых можно оценить ту же характеристику для дру¬ 
гих аттестуемых компонентов. При оценке характери¬ 
стики однородности только для компонентов-индикато¬ 
ров необходимо показать, что для всех остальных атте¬ 
стуемых компонентов вклад погрешности от неоднород¬ 
ности в погрешность СО практически незначителен. Это 
условие выполняется, если справедливо соотношение 
ОнМз^О.СМ. 

Как показали исследования, выполненные в ИСО 
ЦНИИчермета, такие материалы как стали и сплавы на 
никелевой основе, измельченные и усредненные при при¬ 
нятой технологии, достаточно однородны для выпуска 
ГСО, поэтому для них осуществляется лишь выборочная 
(не менее 1/3 общего количества ГСО) оценка однород¬ 
ности. В табл. 4.1 в качестве примера приведены пока¬ 
затели однородности готового материала ГСО состава 
сталей, рассчитанные на основании экспериментально 
полученных концентрационных зависимостей значений 

СТя 

lgtf„=A)lgC-fa 0 . (4.1) 

Значение Мв табл. 4.1 принято равным 0,1 г, за исклю¬ 
чением верхней границы измерений для углерода и азо¬ 
та, где это значение равно соответственно 0,2 и 0,4 г. 
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ТАБЛИЦА 4.1 

ПОКАЗАТЕЛИ ОДНОРОДНОСТИ МАТЕРИАЛА ГСО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 
АНАЛИЗА СТАЛЕЙ 


Элемент 

о, % 

Коэффициенты в 
уравнении (4.1) 

O n l.d, дл: 
(Н) и веря 
границы Д! 
массе вы. 

а нижней 
:ней (В) 

.о 1 

н 1 

В 

Углерод 

0,003—'1,3 

-2,9 

1,0 

0,013 

0,04 

Кремний 

0,006-3,0 

—3,3 

0,70 

0,0008 

0,01 

Марганец 

0,08-15,0 

—3,4 

0,65 

0,008 

0,01 

Сера 

0,002—0,3 

—3,3 

0,75 

0,004 

0,02 

Фосфор 

0,001—0,15 

-3,1 

0,70 

0,003 

0,02 

Хром 

0,006—26,0 

—3,3 

0,45 

0,01 

0,01 

Никель 

0,04—(29,0 

-3,3 

0,55 

0,01 

0,01 

Медь 

0,02—2,8 

-3,2 

0,70 

0,005 

0,01 

Молибден 

0,005—5,5 

—3,3 

0,45 

0,007 

0,006 

Титан 

0,03—3,0 

—3,2 

0,60 

0,01 

0,01 

Ванадий 

0,01—2,25 

—3,0 

0,55 

0,01 

0,02 

Алюминий 

0,006-5,4 

-3,1 

0,85 

0,001 

0,01 

Вольфрам 

0,007—'18,0 

—3,2 

0,65 

0,002 

0,01 

Азот 

0,003-0,4 

—2,5 

0,95 

0,01 

0,04 


Фактический уровень однородности дисперсного ма¬ 
териала ГСО состава чугунов по всем элементам, кроме 
углерода, также соответствует требованиям, поэтому в 
качестве компонента-индикатора используется углерод, 
а в случае, если его содержание не аттестуется — фос¬ 
фор. 

Для материала ГСО состава ферросплавов в качестве 
компонента-индикатора следует использовать легирую¬ 
щий элемент, а также углерод в углеродистых и азот в 
азотированных ферросплавах. В ГСО состава железо¬ 
рудного сырья наиболее неоднородно распределены же¬ 
лезо общее, двуокись кремния, закись железа (при со¬ 
держании свыше 15%) и окись кальция (при содержании 
свыше 6%). 

Измерение характеристики однородности ГСО состава 
дисперсных материалов ГОСТ 8.531—85 рекомендует 
выполнять методом, основанным на многократном изме¬ 
рении содержания аттестуемого компонента в несколь¬ 
ких пробах, отобранных случайным образом от всего 
материала ГСО с последующей обработкой результатов 
по схеме дисперсионного анализа. 

При этом должно выполняться одно из следующих 
условий: а^ проба сохраняется и может быть проанали¬ 
зирована целиком требуемое число раз; б) требуемое 
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число навесок отбирается of предварительно гомогени¬ 
зированной (например, переведенной в раствор) пробы 
материала. Допускаемое значение или оценка СКО ре¬ 
зультатов параллельных измерений массовой доли атте¬ 
стуемого компонента а (А) не должны превышать допу¬ 
скаемое значение погрешности ГСО A g . Отбор проб для 
исследования однородности проводят после приготовле¬ 
ния материала ГСО перед его расфасовкой. От всей мас¬ 
сы материала ГСО случайным образом отбирают т проб 
заданной массы М. Число отбираемых проб определяют 
в зависимости от числа параллельных определений п и 
значения А^/а(А) (табл. 4.2). 


ТАБЛИЦА 4,2 

ЧИСЛО ОТБИРАЕМЫХ ПРОБ 


Интервал 

значений 

Д g /a (А) 


Число параллельных 

определений 


2 

3 

* 

• 

6 

7 

8 

До 1,5 

90 

40 

25 

18 

15 

12 

11 

1,5—12,1 

52 

27 

19 

15 

13 



2,1—-3,0 

31 

18 

13 

12 

— 

— 

— 

3,0—4,2 

19 

12 

11 

— 

— 

— 

— 

Св. 4,2 

12 

— 

— 

— 

— 

— 

— 


При выполнении измерений характеристики однород¬ 
ности каждую из т проб анализируют п раз. Результа¬ 
ты измерений Cij заносят в формулу, показанную в 
табл. 4.3; индексом / нумеруют пробы (/=1,2...т), ин¬ 
дексом і — результаты измерений в каждой пробе (і = 

= 1, 2...П). 

ТАБЛИЦА 4.3 

ФОРМА ПРЕДСТАВЛЕНИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ 


Номер определения 
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По данным измерений вычисляют суммы квадратов 
отклонений результатов внутри проб SS e 


SSe = ІІ (С ‘7-С/ ) 2 . 


(4.2) 


и между средними арифметическими по пробам SS„ 
SS H ^n^(Ci-df, (4.3) 

где Cj — среднее арифметическое п результатов для 
/'-той пробы; С —среднее арифметическое значение всех 
п-т результатов. 

Затем определяют средние квад раты отклонений ре¬ 
зультатов измерений внутри проб 55 е : 

SSe= SSe ■ (4.4) 

т(п— 1) 


и между пробами 5S H 


SS H = -^-. 

(4.5) 

т— 1 


Характеристику однородности оценивают 

по формуле 

о„ = ]/-i-(SS H — SSe) 

(4.6) 

если SS H <SS e , то полагают 


а„ = Ѵз^5^Г. 

(4.7) 


Полученную характеристику однородности материа¬ 
ла сравнивают g оценкой погрешности средств и методов 
аттестации ГСО Дасо, соответствующей доверительной 
вероятности Р= 0,95. Если выполняется соотношение 
Он <1/8 Дасо, погрешностью от неоднородности прене¬ 
брегают и принимают, что погрешность СО Дсо = Дасо. 
Массу наименьшей представительной пробы М т іп вы¬ 
числяют по формуле 



(4-8) 
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Если справедливо соотношение ац>1/8 Ласо, погреш¬ 
ность СО Асо с учетом погрешности от неоднородности 
вычисляют по формуле 

Асо = 1Л/, Адсо + Он • (4.9) 

В связи с тем, что в ряде случаев трудно обеспечить 
выполнение условий, требуемых от МВИ химического 
состава для рассмотренной выше методической схемы, 
ее целесообразно дополнить другими способами оценки 
характеристики однородности ГСО, в том числе основан¬ 
ными на изучении межфракционной неоднородности дис¬ 
персного материала и качества его усреднения и т. д. При 
оценке характеристики однородности монолитных мате¬ 
риалов ГСО используют только методы, основанные на 
дисперсионном анализе результатов измерений; один из 
наиболее простых способов контроля однородности мо¬ 
нолитных образцов приведен в главе 5. 

4.2.7. Порядок проведения межлабораторного эксперимента 

Согласно ГОСТ 8.532—85 (СТ СЭВ 4570—84) межла¬ 
бораторная аттестация ГСО представляет собой иссле¬ 
дования, проводимые независимо в нескольких аналити¬ 
ческих лабораториях с использованием различных МВИ 
с целью установления следующих основных метрологи¬ 
ческих характеристик ГСО: значения аттестованной ха¬ 
рактеристики С° и характеристики погрешности Дасо. 
Характеристики погрешности ГСО выражают в виде гра¬ 
ницы абсолютной или относительной погрешности при 
доверительной вероятности не менее 0,95. 

Для участия в межлабораторной аттестации СО при¬ 
влекаются не менее 10 наиболее квалифицированных 
лабораторий (независимо от их ведомственной принад¬ 
лежности), прошедших метрологическую аттестацию в 
установленном порядке и постоянно контролирующих хи¬ 
мический состав объектов, используемых в качестве ма¬ 
териала ГСО. В обоснованных случаях, по согласова¬ 
нию с Главным центром СО, для межлабораторной ат¬ 
тестации допускается привлекать лаборатории, не про¬ 
шедшие метрологическую аттестацию, но располага¬ 
ющие квалифицированными кадрами, соответствующи¬ 
ми СИ и показавшие возможность измерения химиче¬ 
ского состава с требуемой для аттестации ГСО точностью. 

При разработке ГСО состава материалов, которые 
еще не выпускаются промышленностью (или при атте- 
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стации содержания компонентов, которое еще не подле¬ 
жит массовому контролю), к межлабораторному экспе¬ 
рименту привлекают организации-разработчики этих 
материалов и промышленные предприятия, где планиру¬ 
ется их производство (или контроль соответствующих 
содержаний компонентов). 

При проведении межлабораторной аттестации ГСО 
следует применять наиболее точные стандартизованные 
или аттестованные МВИ состава материалов, аналогич¬ 
ных материалу ГСО. Для разработки ГСО состава мате¬ 
риалов черной металлургии наиболее широко применя¬ 
ют гравиметрические, титриметрические, фотометриче¬ 
ские, полярографические и некоторые другие химические 
и физико-химические методы анализа. Весьма большое 
количество контролируемых компонентов в материалах 
черной металлургии и их взаимное влияние на резуль¬ 
таты измерений химического состава привели к необхо¬ 
димости создания определенного набора химико-анали¬ 
тических МВИ химического состава, прежде всего, чугу- 
нов, сталей, сплавов на никелевой основе и железорудно¬ 
го сырья, позволяющих обеспечить минимально возмож¬ 
ную при современном развитии аналитической химии 
погрешность при правильном выборе оптимального ва¬ 
рианта методики для установления каждой из аттестуе¬ 
мых характеоистик ГСО в зависимости от того или ино¬ 
го сочетания контролируемого и влияющих компонентов. 

В настоящее время в ИСО ЦНИИчермета аттестова¬ 
ны наборы МВИ, относящиеся к серии «СО» по отрасле¬ 
вому реестру и обеспечивающие аттестацию СО высшей 
точности и передачу от них измерительной информации 
при разработке ГСО для большой группы компонентов 
в черных металлах и железорудном сырье. МВИ, относя¬ 
щиеся к серии «КП» могут использоваться как для раз¬ 
работки ГСО, так и контроля готовой продукции на 
промышленных предприятиях (до утверждения соответ¬ 
ствующих ГСХА). Методики серии «СО» рассылаются 
исполнителям межлабораторного эксперимента, а серии 
«КП» кроме того — по запросу промышленных предпри¬ 
ятий для контроля продукции. Характеристика аттесто¬ 
ванных в ИСО ЦНИИчермета МВИ химического соста¬ 
ва черных металлов серий «СО» и «КП» приведена в 
приложении 8. В необходимых случаях участникам меж¬ 
лабораторной аттестации рассылаются МВИ, разрабо¬ 
танные специально при выпуске того или иного ГСО 
(серия «МЭ»), 


109 



Материал ГСО, направляемый в организации-испол¬ 
нители для проведения анализа, сопровождают сертифи¬ 
катом, в котором указывается содержание компонентов, 
определенное экспресс-методами, перечнем подлежащих 
аттестации характеристик в данном материале, контроль¬ 
ными ГСО и в случае необходимости аттестатами мето¬ 
дик на определение содержания отдельных компонентов. 
Все данные представляют не позднее чем за месяц до на¬ 
чала работы по договору. Пробы материала СО для 
анализа поступают в упакованном виде с наклеенной 
этикеткой. 

Указываемое в сертификате содержание компонентов 
является результатом предварительных измерений. В 
процессе переработки заготовки на материал ГСО часть 
ее остается неиспользованной (например, при переработ¬ 
ке заготовки стали на стружку удаляется поверхност¬ 
ная часть слитка и исключается сердцевина заготовки), 
в результате чего содержание компонентов в материале 
может существенно отличаться от данных сертификата. 
Исполнитель межлабораторноио эксперимента обязан 
провести анализ материала в сроки, обусловленные до¬ 
говором, и представить отчет по установленной форме; 
при необходимости исполнитель обязан повторить выпол¬ 
нение анализа по требованию разработчика ГСО. 

Установление содержания каждого аттестуемого ком¬ 
понента во всех лабораториях — исполнителях межла¬ 
бораторного эксперимента проводят с помощью двух 
или трех сотрудников двумя по возможности независи¬ 
мыми методами (общее число единичных измерений не 
менее 16); любые отклонения от этого правила предва¬ 
рительно согласуют с разработчиком ГСО. Число конт¬ 
рольных (холостых) опытов должно быть не менее двух. 
Точность результатов измерений по каждому методу 
контролируют воспроизведением аттестованных харак¬ 
теристик контрольных ГСО не менее чем в трех навесках; 
при отсутствии контрольного ГСО способы контроля 
точности результатов измерений согласуют с разработ¬ 
чиком ГСО. 

Каждый сотрудник, участвовавший в проведении ана¬ 
лиза, представляет все результаты единичных измере¬ 
ний обоими методами, средние результаты измерений и 
все результаты воспроизведения аттестованных характе¬ 
ристик контрольных ГСО. Результаты эксперимента счи¬ 
тают удовлетворительными, если расхождение между 
наиболее отличающимися результатами трех, четырех и 
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пяти, шести и семи, восьми параллельных измерений, по¬ 
лученных одним методом для разрабатываемого и конт¬ 
рольного ГСО, не превышает соответственно d 3 ; 1 ,ld 3 ; 
\,2d 3 и 1,3с?з; среднее арифметическое результатов па¬ 
раллельных измерений аттестованных характеристик 
контрольного ГСО отличается от установленного содер¬ 
жания не более чем на 0,5^з. 

При нарушении одного из указанных требований из¬ 
мерения повторяют; при соблюдении их по каждому ме¬ 
тоду рассчитывают среднее арифметическое результатов 
измерений содержания компонентов. Все результаты 
включают в отчет с числом значащих цифр согласно 
п. 3.2. 

Вместе с результатами представляют данные о фак¬ 
тических условиях выполнения измерений (величину на¬ 
вески, исходные вещества для установления концентра¬ 
ции титрованных растворов, результат холостого опыта, 
краткую схему методики с указанием основных аналити¬ 
ческих операций и т. д.). 

Источником информации о концентрации компонен¬ 
та в материале ГСО является только один средний ре¬ 
зультат, полученный от каждой лаборатории — исполни¬ 
теля аттестационного анализа; остальные данные, вклю¬ 
чаемые в отчет, служат для предварительного контроля 
качества выполнения измерений. Результаты, получен¬ 
ные с нарушением МВИ или неправильно выбранным ме¬ 
тодом анализа, исключаются независимо от их значе¬ 
ний. 

При объединении нескольких (Л 1 ) средних результа¬ 
тов, полученных в одной лаборатории, выборочный раз¬ 
мах варьирования не должен превышать (для довери¬ 
тельной вероятности Р = 0,95) допускаемых значений 
d B}N (% абс.) = Г(Р, Л г )-стк, где V(P, N) — критическое 
значение распределения размаха (см. приложение 7). 

4.2.8. Установление значений 

аттестуемых характеристик ГСО * 

на основе проведения 
межлабораторного эксперимента 

Обработка результатов межлабораторного экспери¬ 
мента включает следующие основные этапы по каждому 
аттестуемому компоненту: проверку гипотезы о случай¬ 
ном характере отклонения крайних средних результатов 
анализа от центра рассеивания в выборке; проверку ги- 
цэтезы о нормальном распределении средних результл- 
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тов анализа; проверку гипотезы о соответствии выбороч¬ 
ной дисперсии 5^ генеральной дисперсии а \.вычисление 
и проверку соответствия значения Ласо метрологическим 
требованиям. 

Для проверки гипотезы о случайном характере от¬ 
клонений крайних средних результатов анализа от цент¬ 
ра рассеивания, согласно J^OCT 11.002—73, результаты 
аттестационного анализа С j располагают в возрастаю¬ 
щем порядке (Сі^С 2 ^...^Сдг к ), вычисляют выбороч¬ 
ное среднее арифметическое С и выборочное значение 


Г-критерия: 



(4.10) 

или 


А 

1 — 0к 

(4.11) 

Значение Т\ сравнивают с критическим 

значением 


Т К р (приложение 9) для данного объема выборки N K и 
принятого уровня значимости а (предпочтительно а = 
= 0,05). Если Т\>Т КѴ , то результат С\ исключают из 
дальнейших расчетов. Оценку принадлежности к вы¬ 
борке результата Слг к проводят аналогично. В случае 
исключения результата С і или С Л - К повторно вычисляют 
С для оставшихся членов упорядоченной выборки и 
вновь проверяют принадлежность крайних результатов: 
С 2 (если был исключен результат Сі) или Cjv K _, (если 
был исключен результат Cn к ). 

Если генеральное среднее квадратическое отклонение 
Он неизвестно, для проверки гипотезы о случайном ха¬ 
рактере отклонения крайних результатов от центра рас¬ 
сеивания С вычисляют S K по формуле (3.18) и находят 
выборочное значение Т 

7\ = ё~-і - (4.12) 

или 


112 


(4.13) 






Значение Т і сравнивают с критическим значением 
Г-критерия (см. приложение 9) для данного объема вы¬ 
борки N K и принятого уровня значимости а - Если Т\~^ 
^Т кѵ , допущение о случайном отклонении Сі от С от¬ 
вергают и результат С г исключают из дальнейших расче¬ 
тов. Оценка принадлежности к выборке результата Слг 
проводится аналогично. 

В случае исключения результата Сі или C Nk повтор¬ 
но вычисляют С и 5 К для оставшихся членов упорядочен¬ 
ной выборки и в^ювь проверяют принадлежность край¬ 
них результатов С 2 (если был исключен результат Сі) 
или С.ѵ к _, (если был исключен результат Cn k ) . 

Для проверки гипотезы о нормальном распределении 
средних результатов измерений состава ГСО использу¬ 
ют критерий Шапиро—Уилка (й^-критерий), для чего 
после исключения анормальных результатов вычисляют 

-- Л^прин 

выборочное среднее С; принимают к— —• если 
Мірин четное, и х= ^ пр “” - .если М П рш нечетное; вычис¬ 
ляют величину Б: 

Б = Yi(^v npllH — СО + Уа(С П рин—1 С 2 ) 

... + Ѵк (Cjv — Си) = У ѵ, (С,ѵ — С,), 

' Ѵ прин— x+l ' Jmt 1 прнн— v+1 ' 

(4.14) 


где у, — значения, приведенные 
/= 1, 2.х. 

Вычисляют выборочное (W) 


2 ( с /~ с ) а 


в приложении 10 для 

значение й^-критерия: 

(4Л5) 


и сравнивают его с критическим значением й^-критерия 
(приложение 11) для данного объема А^прин средних ре¬ 
зультатов и уровня значимости а (предпочтительное зна¬ 
чение а = 0,1). Если W>№„ p , имеющиеся эксперимен¬ 
тальные данные не противоречат гипотезе о нормальном 
распределении результатов кругового анализа. 
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При W'^W'kp й объеме выборки Мтрин^Іб гипотезу 
о нормальном распределении средних результатов круго¬ 
вого анализа проверяют дополнительно по методике 
ГОСТ 8.207—76 с помощью двух следующих_критериев. 
Критерий I. По данным анализа С ь C 2 ,...Cj,...C Nnpim , 

вычисляют выборочное (d) значение d -критерия по фор¬ 
муле 

л^прин 

2 іс/-ёі 

d= — f=! - (4.16) 

Л^прин S K 


где S K — смещенная оценка среднего квадратического 
отклонения, характеризующего воспроизводимость ре¬ 
зультатов межлабораторного эксперимента, вычисляется 
по уравнению 


Sk 



2 (С /-су 


/=і 


Л^прин 


(4.17) 


Принимают, что экспериментальные данные не про¬ 
тиворечат гипотезе о нормальности, если 

dup, 1 d d Kp , 2» (4.18) 

ТАБЛИЦА 4.4 


КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ d -КРИТЕРИЯ И ЗНАЧЕНИЯ Р ДЛЯ ВЫЧИ¬ 
СЛЕНИЯ ZPJ2 


^прин 

кр,1 

rf K p,2 

Значения Р при 
значимости 

уровне 

0,05 

0,02 

0,0, 

16 

0,6829 

0,9137 

0,98 

0,99 

0,99 

17 

,0,6853 

0,9110 

0,98 

0,99 

0,99 

18 

0,6877 

0,9083 

0,98 

0,99 

0,99 

19 

0,6902 

0,9055 

0,98 

0,99 

0,99 

20 

0.6925 

0,9028 

0,98 

0,99 

0,99 

21 

0,6950 

0,9001 

0,96 

0,97 

0,98 

22 

0,6968 

0,8981 

0,96 

0,97 

0,98 

23 

0,6986 

Д8961 

0,96 

0,98 

0,98 

24 

0,7004 

0,8941 

0,97 

0,98 

0,98 

25 

0,7022 

0,8921 

0,97 

0,98 

0,98 
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где d K р,і и d K р ,2 — критические значения d -критерия для 
уровня значимости 1 — а/2 и а/2 соответственно (пред¬ 
почтительное значение а равно 0,02). В табл. 4.4 приве¬ 
дены значения d K р,і и d Kp ,2 для а = 0,02 при различных 
значениях .Ѵирин. 

Критерий II. Сравнивают значения модулей_разности 
|С,-С|. |С 2 -С|,...,|С;-С|. |С, прин — С] со зна¬ 

чением Zpj 2 • S K . 

Ниже приведены значения Zp /2 в зависимости от ве¬ 
роятности Р/2: 

Р/2 0,495 0,490 0,485 0,480 

ZP/2 2,58 2,33 2,17 2,05 

Значение Р для уровня значимости а (предпочтитель¬ 
но а = 0,05) и числа средних результатов Мірин приведе¬ 
ны в табл. 4.4. 

Принимают, что гипотеза о нормальности согласует¬ 
ся с экспериментальными данными, если наблюдаемое 
число превышений /інабл разностей | С 3 — С| над вели¬ 
чиной Z Р/2 не более допустимого числа значения 

которого в зависимости от объема выборки средних ре¬ 
зультатов А^прян приведены ниже: 

ІУприв 16—20 21—25 

Лдоп 1 2 

Если хотя бы один из критериев не соблюдается, счи¬ 
тают, что распределение средних результатов межлабо¬ 
раторного эксперимента не соответствует нормальному. 

Для проверки соответствия выборочной (5 К ) и ге¬ 
неральной (of) дисперсий вычисляют значение S* по 
формуле 

5’ = ^- "|f (С/-б)*, (4.19) 

прин 1 /= і 

находят по экспериментальным данным выборочное 
(Х 2 ) значение х 2 -критерия: 

*2 = , s l ("прин-П . (4 20) 

и принимают, что экспериментальные данные не проти¬ 
воречат гипотезе о несущественности различия Sr и аі, 
если 

*кр.2<><*кр.і (4.21) 
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где критические Хк Р ,і и Хкр.г значения находят для числа 
степеней свободы (Nnpm —1) и уровня значимости а 
(предпочтительное значение 0,05). 

Вычисление значения Дасо (для доверительной веро¬ 
ятности 0,95) выполняют по формуле 

Дасо = 1,96 ^5= . (4.22) 

ул^прин 

При неизвестном значении о к величину Дасо вычис¬ 
ляют по формуле (предпочтительно а = 0,05) 

Дасо = / КР ■ £— (4.23) 

V Л^прин 

Точность установления значения аттестованной ха¬ 
рактеристики ГСО для химического анализа соответст¬ 
вует его назначению, если выполняется условие Дасо^ 
^0,3 d 3 . Точность установления значения аттестованной 
характеристики ГСО для спектрального анализа соответ¬ 
ствует его назначению, если выполняется условие 
Дасо ^0,4 < і 3 . 

4.3. Структура отраслевой системы СО 
состава материалов черной металлургии 

В соответствии с метрологическими функциями СО, 
регламентированными ГОСТ 8.315—78, отраслевая сис¬ 
тема СО состава материалов черной металлургии созда¬ 
валась и развивается как одно из звеньев системы обе¬ 
спечения единства измерений на металлургических пред¬ 
приятиях; более того, необходимость жесткого согласо¬ 
вания метрологических характеристик выпускаемых СО 
с требованиями к качеству металлопродукции и сложив¬ 
шимся в отрасли комплексом методик количественного 
анализа выступает в качестве определяемого фактора 
при формировании номенклатуры СО. 

В структуре отраслевой системы СО состава мате¬ 
риалов отрасли (рис. 2) представлены четыре подсисте¬ 
мы СО (ПССО) для измерений состава основных видов 
готовой продукции (железорудного сырья, чугунов, ста¬ 
лей и сплавов на никелевой основе). Высшим звеном 
всех подсистем являются серии СО высшей точности, 
каждая из которых охватывает необходимый диапазон 
содержания какого-либо одного компонента в определен¬ 
ном виде материала при фиксированных ограничениях, 
накладываемых на содержание влияющих на ход ана- 
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1 Сплавы на никелевой основе 

1 

I 

,юсо , , |еч~ю 

X 

І мео 1”- 1-"»"-11— |«« 11 

сГ 

0,040-18,31 

0,158—1,319 

0,101—0,751 

2,47 

2,96—6,69 

0,0018—0,0147 

0,059-8,45 

2,95—28,02 

1,10—2,07 

5,40—15,07 

0,090—2,50 

0,126—3,08 

0,321—1,63 

0,0045-0,0078 

0,017 

0,444—6,36 

иігвіэ 

1 

типов 

12 

13 

11 

14 

10 

1 

8 

12 

8 

9 

5 

3 

5 

4 

6 

5 

16 

11 

1 

1 

* 

1 - - - - - 1 1 

сГ 

0,0047—0,926 

0,0063—25,99 

0,0062—2,573 

0,042—29,0 

0,082-8,25 

0,191 

0,0084-9,61 
0,0012—0,0892 
0,0161—2,842 
0,038—3,28 
0,053—0,775 
0,0111—0,128 
0,035—0,426 
0,220—<17,58 
0,0485—!1,950 

0,0138—5,37 

0,021—2,35 

0,0036—0,201 

0,126 

0,104 

0,0056 

Чугуны 

§ 

1 

1 і |- і — Mill 

-*, , ! і - і- і - — Mill 

% ‘а 

3,213 

0,050-2,694 
0,227—2,010 
0,078—0,862 
• 0,372—,1,783 

0,0588—1,170 

0,086—0,173 

0,415 

0,132 

0,238 

0,109 

0,078 

0,438 

0,0217—0,0425 

1 

Углерод 

Хром 

Кремний 

Никель 

Марганец 

Бериллий 

Свинец 

Вольфрам 

Фосфор 

Медь 

Молибден . 

Ниобий 

Мышьяк 

Азот 

Кобальт 

Титан 

Магний 

Алюминий 

Ванадий 

Сера 

Селен 

Цирконий 

Бор 

Церий 

Железо 
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ЛИЗа компонентов. Поэтому для одного я того Же ком¬ 
понента разрабатываются разные серии: с наличием в 
материале СО влияющих элементов и без них. Сводные 
данные о диапазоне концентраций (D) компонентов, 
охватываемых СО высшей точности, количестве серий 
по каждому компоненту и числе типов созданных образ¬ 
цов состава черных металлов приведены в табл. 4.5, а 
состава железорудного сырья — в табл. 4.6. 


ТАБЛИЦА 4.6 

ОСНОВНЫЕ ПОКАЗАТЕЛИ СО ВЫСШЕЙ ТОЧНОСТИ СОСТАВА ЖЕЛЕЗО¬ 
РУДНОГО СЫРЬЯ 


Компонент 

D. % 

серий 

ТИПОВ 

Закись марганца 

0,033-1,207 

1 

4 

Двуокись титана 

0,136—2,65 

1 

2 

Железо общее 

45,83—68,48 

3 

3 

Фосфор 

0,0147—11,266 

1 

5 

Сера 

0,0088—<01,353 

1 

5 

Пятиокись ванадия 

0,098-0,585 

1 

2 

Закись никеля 

0,747 

1 


Окись кальция 

1,75—110,62 

1 

3 

Окись магния 

0,423—2,27 

1 

2 

Закись железа 

2,43—29,55 

2 

5 

Двуокись кремния 

3,85—Й 1,53 

1 

3 

Окись алюминия 

0,26—4,69 

1 

3 

Окись хрома 

2,29 

1 

1 


СО высшей точности, выполняющие функции исход¬ 
ных образцовых мер химического состава, используются 
только в химико-аналитических лабораториях ИСО 
ЦНИИчермета и не поступают в реализацию для про¬ 
мышленных и научно-исследовательских организаций. 

ГСО для химического анализа в каждой подсистеме 
образуют внутренне согласованные локальные системы 
(ЛС ГСО); принцип их формирования показан ниже на 
примере аттестованных характеристик кремния, уста¬ 
новление содержания которого предусмотрено во всех 
образцах ЛС ГСО для химического анализа углероди¬ 
стых и легированных сталей. Для учета специфики хими¬ 
ческого анализа сталей как при наличии, так и при от¬ 
сутствии мешающих элементов ЛС ГСО включает 4 груп¬ 
пы образцов с аттестованным содержанием кремния и 
следующим общим химическим составом (при несколько 
больших требованиях к ограничениям состава, чем ука¬ 
заны в табл. 4.5): 
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1) стали легированные хромом (менее 3%) и не ле¬ 
гированные вольфрамом и ниобием; 

2) стали, легированные хромом (более 3%) и не ле¬ 
гированные вольфрамом и ниобием; 

3) стали, легированные вольфрамом и (или) ниобием 
(менее 5%). 

4) стали, легированные вольфрамом и (или) ниобием 
(более 5%). 

ТАБЛИЦА 4,7 

АТТЕСТОВАННЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ КРЕМНИЯ, ВКЛЮЧЕННЫЕ В 
ЛСГСО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА СТАЛЕЙ 


Аналитическая 
характери¬ 
стика группы 
сталей 

Номера 

ГСО (содержание кремния, %), соответствующие 
интервалу содержаний, % 

<0,035 

0,036-0,10 

1 0,11-0,35 

0,36—1,0 

1,1-3,5 

1. Не содер¬ 
жащие воль¬ 
фрама и ни¬ 
обия, хрома 
не более 3% 

С2 (0,005 
СЗ (0,008 
С1 (0,01) 

С5 (0,05) 
С6(0,1) 
С47 (0,1 
С13 (0,1) 

С7 (0,2) 
С8 (0,2) 
С12 (0,2) 
С4 (0,2) 
С16 (0,2) 
С46 (0,2) 
С48 (0,2) 
С14 (0,3) 
С17 (0,2) 
С19 (0,3) 
С49 (0,3) 

СП (0,7) 
СЮ (0,8) 
С51 (0,8) 
С50 (0,4) 

С15(1,7) 
С9 (3,0) 

2. Не содер¬ 
жащие воль¬ 
фрама и ни¬ 
обия, хрома 
более 3% 


— 

С25 (0,2) 
С44 (0,3) 
С45 (0,3) 
С34 (0,3) 
С29 (0,3) 

С35 (0,4) 
С38 (0,5) 
С42 (0,5) 

С41 (1,6) 
СЗО (2,6) 

3. Содержа¬ 
щие воль¬ 
фрам и 
(или) нио¬ 
бий менее 

5% 



С21 (0,2) 
СЗЗ (0,2) 
С40 (0,3) 
С32 (0,3) 
С18 (0,3) 

С20 (0,4) 
С31 (0,4) 
С37 (0,5) 
С43 (0,8) 
С31 (0,4) 
С23 (0,6) 
С28 (0,9) 

С22 (1,4) 

4. Содержа¬ 
щие воль¬ 
фрам и 
(или) нио¬ 
бий более 

5%; 



С26 (0,2) 
С24 (0,3) 
С27 (0,3) 
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Согласно действующим стандартам на марки стали 
1-я группа ГСО охватывает диапазон варьирования со¬ 
держания кремния 0,005—4,9%; 2-я 0,15—3,0%; 3-я 
0,15—1,0% и 4-я 0,2—0,4%. В табл. 4.7 приведены ГСО, 
включенные в ЛС ГСО и полностью охватывающие ука¬ 
занные диапазоны значений содержания кремния для 
всех приведенных выше групп сталей. Аналогичным об¬ 
разом назначены аттестованные характеристики ЛС ГСО 
для других контролируемых элементов. Все аттестуемые 
в ЛС ГСО характеристики разделяют на две группы: 

1) системообразующие, которые определяют назна¬ 
чение данного образца в ЛС ГСО и уровень которых при 
очередном выпуске не должен выходить за пределы, обу¬ 
словленные назначением образца, так как это привело 
бы к снижению эффективности отраслевой системы СО; 

2) дополнительные, уровень которых при очередном 
выпуске может изменяться в пределах варьирования 
концентрации соответствующего компонента в данном 
виде материала без снижения эффективности отрасле¬ 
вой системы СО. 

Все подсистемы ГСО состава черных металлов, по¬ 
мимо ЛС ГСО для химического анализа включают ЛС 
ГСО для спектрального анализа, а также градуировоч¬ 
ные СОП и централизованно разрабатываемые СОП АС 
для контроля стабильности функции преобразования 
спектроаналитических СИ. СОП для химического ана¬ 
лиза не получили на предприятиях отрасли широкого 
распространения (менее 10% общего количества разра¬ 
ботанных типов СОП). Номенклатура ГСО для химиче¬ 
ского анализа сталей показана в табл. 4.8, чугунов — в 
табл. 4.9 и сплавов на никелевой основе — в табл. 4,10. 
ПС ГСО состава сталей включает также дополнительный 
набор ГСО для химического анализа наиболее распрост¬ 
раненных объектов контроля — углеродистых сталей 
(табл. 4.11). Аттестованные характеристики ГСО для 
спектрального анализа черных металлов показаны в 
табл. 4.12—4.16. 

В тех случаях, когда в настоящее время выпуск се¬ 
рий ГСО высшей точности не представляется возможным 
(или экономически нецелесообразным), выпускаются на¬ 
боры ГСО. Такие наборы разработаны для химического 
анализа ферросплавов (табл. 4.17), огнеупоров (табл. 
4.18), шлаков и флюсов (табл. 4.19), руд (табл. 4.20), 
кроме того, УралНИИЧМ выпущен набор ГСО для кон¬ 
троля содержания газов в сталях (табл. 4.21). 
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ТАБЛИЦ, 


СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 


Химический 


Н гсо Р 

с 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

Ni 

Си 

Мо 

1 1 2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

С1 

0,0034 

0,0060 

0,0026 

0,0022 

0,0011 

0,0063 

0,0047 

0,016 

0,0003 

G2 

0,0103 

0,050 

0,033 

0,0113 

0,0092 

0,068 

0,153 

0,101 

0,008 

СЗ 

0,087 

3,0058 

0,393 

0,028 

0,0109 

0,033 

0,041 

0,033 

0,0006 

С4 

0,114 

0,212 

0,886 

0,131 

0,114 

0,076 

0,097 

0,134 


С5 

0,211 

0,100 

0,317 

0,0192 

0,0112 

0,068 

0,058 

0,094 

0,0055 

С6 

0,181 

0,080 

0,283 

0,021 

0,0077 

0,045 

0,048 

0,086 


С7 

0,346 

3,330 

0,698 

0,0164 

0,0205 

0,033 

0,036 

0,034 


С8 

0,734 

0,218 

0,855 

0,0255 

0,0211 

0,023 

0,055 

0,037 


С9 

0,0373 

3,15 

0,066 

0,0043 

0,0017 

0,043 

0,095 

0,136 

0,0047 

СЮ 

0,159 

0,83 

1,20 

0,0070 

0,020 

0,108 

0,075 

0,172 


СП 

0,207 

0,70 

1,67 

0,0091 

0,0038 

1,22 

0,177 

0,217 


С12 

0,202 

0,232 

0,87 

0,0035 

0,0061 

0,578 

0,624 

0,247 


С13 

0,436 

0,080 

1,36 

0,252 

0,0187 

0,093 

0,340 



С14 

0,364 

0,50 

0,305 

0,0058 

0,0077 

1,84 

0,162 

0,128 


С15 

0,558 

1,82 

0,89 

0,0177 

0,021 

0,161 

0,112 

0,210 


С16 

0,761 

0,70 

0,341 

0,0055 

0,0076 

0,75 

0,255 

0,306 

0,198 

С17 

0,416 

0,282 

0,647 

0,0043 

0,0061 

0,769 

1,45 

0,124 

0,207 

С18 


0,361 

0,340 

0,0033 

0,0071 

0,588 

0,140 

0,051 


С19 

о ! 147 

0,211 

0,519 

0,0056 

0,0055 

1,79 

3,21 

0,195 


С20 

0,307 

0,243 

0,408 

0,0067 

0,0067 

1,59 

1,50 

0,137 


С21 

0,424 

0,230 

0,254 

0,0080 

0,0118 

2,56 

0,112 

0,110 

0,750 

С22 

0,401 

1,15 

0,655 

0,0098 

0,0088 

2,83 

0,89 

0,145 

0,408 

С23 

0,0474 

0,454 

0,215 

0,0066 

0,0061 

5,07 

0,055 

0,024 


С24 

0,890 

0,367 

0,302 

0,0089 

0,012 

3,44 

0,059 

0,056 

3,28 

С25 

0,690 

0,224 

0,236 

0,010 

0,018 

3,41 

0,295 

0,145 


С26 

0,926 

0,292 

0,256 

0,016 

0,015 

4,25 

0,221 


0,264 

С27 

0,692 

0,404 

0,263 

0,0084 

0,0263 

2,64 

0,494 

0,152 

0,398 

С28 

0,481 

0,826 

0,211 

0,0047 

0,0148 

5,93 

0,725 

0,113 

0,617 

С29 

0,0141 

0,67 

0,586 

0,0099 

0,011 

11,43 

19,05 

0,066 

- 

СЗО 

0,251 

2,32 

0,486 

0,0041 

0,015 

12,71 

17,05 



С31 

0,379 

0,447 

8,50 

0,0023 

0,0293 

12,64 

8,24 

0,152 

1,28 

С32 

0,079 

0,245 

0,405 

0,0138 

0,016 

12,41 

3,20 

0,264 

0,049 

СЗЗ 

0,039 

0,354 

0,563 

0,0025 

0,012 

15,34 

23,76 



С34 

0,155 

0,415 

0,290 

0,0104 

0,0102 

15,93 

2,56 

0,218 


С35 

0,0730 

0,528 

0,651 

0,0128 

0,0098 

17,74 

0,90 


0,625 


т 























АНАЛИЗА СТАЛЕЙ 


состав, % 


Ті 

V 

А1 

W 

N 

As 

Sb 

Со 

Прочие 

11 

12 

13 

И 

15 

іб 

17 

18 

19 

0,0002 

- 

0,014 

- 

- 

0,0008 

- 

0,0033 

0,000 ІРЬ 
0,0003 Zn 
0,0006 Sn 

0,0018 

— 

0,097 

— 

0,0053 

0,013 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

0,0039 

0,0017 

— 

— 

-— 





0,0037 





— 

— 

0,0293 

— 

— 

— 

— 

— 

— 



0,052 







— 

0,007 

0,0083 

— 

— 

0,0049 

_ 

— 

_ 

— 



— 

0,0041 

0,122 

— 

— 

_ 

0,0062 


0,012 


0,0128 

0,0062 



0,0003 Pb 
0,0037 Sn 
0,0009 Sb 
0,0006 Zn 









о.озТгп 

0,035 
















0,167 Pb 

— 

0,208 

0,56 

0,293 

— 

— 

— 

— 

— 

_ 

0,66 

_ 

0,095 

_ 

_ 

_ 

_ 



0,048 







_ _ 

0,064 

0,223 

— 

3,86 

— 

— 

_ 

— 

_ 


0,032 









0,165 

— 

1,33 

— 

-- 

_ 

— 

_ 


0,86 


5,02 



0,068 




0,143 


0,75 






— 

0,516 

— 

0,75 

— 

— 

— 

— 

_ 

— 

2,12 

— 

5,82 

— 

— 

— 

— 

— 










— 

2,49 

— 

9,34 

_ 

— 

— 

5,50 

_ 

— 

1,23 

— 

17,43 

_ 

— 

_ 

0,116 

_ 

“ 

0,612 

1,63 

3,76 




0,012 

0,00024 Pb 
0,0008 Sb 
0,0015 Zn 

2,73 

0,011 

0,271 



0,0028 



0,0218 В 
0,0006 Sb 
0,0018 Sn 
0,0002 Pb 
0,0022 Zn 







0,050 



0,0028 

1,42 

— 

— 

0,0513 

— 

0,395 

_ 

_ 


0,305 

— 

2,20 


— 


— 

_ 

1,49 



4,66 





0,0059 В 

0,419 

0,49 





0,106 



0,456 

0,190 
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Химический 


Номер 

с 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

N. 

Си 

Мо 

1 

2 

3 

4 

5 

б 

7 

ч 

9 

10 

С36 

0,0867 

0,525 

14,61 

0,0101 

0,0194 

18,85 

0,506 

_ 

_ 

С37 

0,060 

0,56 

1,36 

0,0046 

0,012 

17,50 

11,99 

0,257 


С38 

0,0542 

0,974 

1,60 

0,0034 

0,0128 

17,07 

8,45 

0,095 


С39 

0,0367 

0,520 

0,981 

0,0049 

0,0102 

18,03 

9,91 

0,019 


С40 

0,331 

0,451 

1,23 

0,0116 

0,010 

19,06 

9,06 

0,091 

1,22 

С41 

0,0812 

1,43 

1,42 

0,0058 

0,0165 

18,72 

8,60 

0,095 


С42 

0,0159 

0,654 

0,544 

0,0110 

0,0090 

23,58 

27,88 

2,84 

2,77 

С43 

0,022 

1,09 

0,378 

0,0050 

0,0108 

20,82 

Н-,63 

0,223 

5,22 

С44 

0,057 

0,147 

0,558 

0,0060 

0,013 

23,57 

6,14 


0,075 

С45 

0,042 

0,270 

0,191 


0,013 

28,04 

0,255 

0,088 


С46 

0,0183 

0,219 

0,527 

0,0054 

0,0029 


28,91 



С47 

0,0346 

0,364 

0,403 

0,0083 

0,0068 


30,82 

0,682 


С48 

0,984 

0,222 

0,268 

0,0055 

0,0115 

0,098 

0,120 

0,114 


С49 

0,128 

0,254 

0,570 

0,0201 

0,0169 

0,936 

0,195 


0,262 

С50 

0,096 

0,283 

1,27 

0,0084 

0,0073 





С51 

1,12 

0,67 

13,85 

0,015 

0,021 

0,229 

0,062 

0,075 


С52 

1,024 

0,312 

0,355 

0,0020 

0,0128 

1,47 

0,192 

0,157 


С53 

0,385 

0,668 

0,615 

0,0053 

0,0068 

2,00 

0,833 


0,177 

С54 

0,099 

0,955 

0,679 

0,0210 

0,0296 

0,746 

0,642 

0,443 

0,008 


ТАБЛИЦА 


СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 


Химический 


Н гсо Р 

С 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

- 


41 

3,18 

0,262 

0,235 

0,035 

0,059 


0,154 


42 

3,58 

0,375 

0,538 

0,056 

0,070 

0,334 

0,277 


43 


0,706 

1,84 

0,038 

1,26 




44 


1,32 

0,816 

0,0170 

0,204 

0,521 

0,392 


45 

2,54 

1,97 

1,26 

0,0060 

0,0223 

0,173 

0,089 


46 

3,14 

2,49 

0,844 

0,0358 

0,317 

2,82 

0,899 


47 


2,70 

0,913 

0,029 

0,681 

0,124 



48 

3,34 



0,0123 





49 

3,15 

— 

- 

0,104 

— 

— 
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Продолжение табл. 4.І 





АНАЛИЗА ЧУГУНОВ 




Си 

ТІ 

Мо 

Со 

As 

V 

Mg 


0,0079 



0,013 



0,108 

0,216 

0,411 

0,135 

0,112 

0,447 

— 

0,149 

Z 

z ■ 

Z 

Z 

z 

0,109 






0,051 


0,187 

0,486 

0,237 

— 

Z 

— 

- 

= 

= 


- 

- 

. = 
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ТАБЛИЦ. 


СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА 


Химический 


ГСО 











С 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

Си 

Мо 

Ті 

Н1 

0,0063 

_ 

0,053 







Н2 

0,0176 

1,36 

0,837 

0,0027 

0,0036 

5,59 

0,084 

— 

— 

НЗ 

0,0064 

0,265 

0,422 

0,0022 

0,0035 

2,15 

4,97 



Н4 

0,0049 

0,54 

0,81 


0,0038 

0,011 

5,62 

6,47 


Н5 

0,076 

0,60 

0,276 

0,0034 


20,05 



0,279 

Н6 

0,634 

1,30 

0,261 

0,0026 

0,0043 

20,44 

0,852 


2,48 

Н7 

0,027 

0,333 

0,204 


0,011 

14,85 

0,011 

2,97 

2,58 

Н8 

0,0104 

0,411 

0,009 

0,0016 

0,0026 

14,07 

0,011 

4,29 

2,18 

Н9 

0,0112 

0,53 

0,281 



16,53 

0,049 

2,51 

1,89 

НЮ 

0,0073 

0,089 

0,238 

0,0032 

0,0019 



27,05 

0,086 

НИ 

0,057 

0,263 

0,146 

0,0031 


27,09 




Н12 

0,0124 

0,107 

0,436 

0,0029 


15,49 


16,12 


Н13 

0,0094 

0,41 

0,199 


0,0043 

17,87 


4,36 

1,12 

Н14 

0,0121 

0,67 

0,386 

0,0032 

0,0025 

24,38 

0,008 


0,418 

Н15 

0,051 

0,215 

0,047 

0,0022 

0,0029 

10,02 

0,017 

5,53 

2,55 

Н16 

0,0495 

0,265 

0,223 

0,0018 


21,07 

0,011 

0,485 

2,71 


ТАБЛИЦА 4.11 

СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА 


Химический 


ГСО 

С 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

N1 


У1 

0,114 

0,472 

0,125 

0,033 

0,0164 

0,566 

0,104 


У2 

0,131 

0,057 

1,44 

0,244 

0,051 

0,258 

0,237 


УЗ 

0,182 

0,171 

0,409 

0,0242 

0,0078 

0,144 

0,112 


У4 

0,402 

0,314 

0,635 

0,0177 

0,0197 

0,096 

0,074 


У5 

0,587 

0,252 

0,757 

0,037 

0,054 




У6 

0,802 

0,325 

0,255 

0,0196 

0,0142 

0,205 

0,092 


У7 

0,950 

0,277 

0,257 

0,0058 

0,0205 

0,140 

0,088 


У8 

1,187 

0,230 

0,264 

0,0143 

0,0147 

0,217 

0,086 


У9 

0,956 



0,0148 
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НИКЕЛЕВЫХ СПЛАВОВ 




% 



УГЛЕРОДИСТЫХ СТАЛЕЙ 
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ТАБЛИЦА 4.12 

СО ДЛЯ ГРАДУИРОВКИ И АТТЕСТАЦИИ СПЕКТРАЛЬНЫХ 
И СРЕДНЕЛЕГИРО- 


Химический 


Номер 

ГСО 

С 

Si 

Мп 

Сг 

N1 

» 

Мо 

УГ1 


1,89 

0,464 





УГ2 

0,0157 


0,072 

— 

0,180 


— 

УГЗ 

0,997 

0,701 

0,323 

0,838 

0,957 

0,120 

0,155 

УГ4 

0,589 

1,60 

1,28 

0,328 

0,467 



УГ5 

0,089 

0,138 

0,178 

1,51 

1,86 

0,423 

0,050 

УГ6 

0,297 

0,461 


2,07 



0,057 

УГ7 


0,134 



2,99 

0,80 

0,515 

УГ8 

_ 

_ 

2,07 




0,87 

УГ9 

_ 

— 

— 

0,120 

0,071 

1,62 

— 

УГ10 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

УГ12 

Z 

Z 

Z 

Z 

Z 

Z 

Z 

УПЗ 








УГ16 








УГ17 

0,100 

0,580 

0,050 

0,024 

0,078 



УГ18 

0,255 

0,252 

0,186 

0,152 

0,167 



УГ19 

0,328 

0,170 

0,288 

0,250 

0,192 



УГ20 

0,596 

0,358 

0,555 

0,336 

0,365 



УГ21 

0,894 

0,439 

0,874 

0,451 

0,573 



УГ22 








УГ23 








УГ24 








УГ25 








УГ26 








УГ27 








УГ28 








УГ29 








УГЗО 








УГ31 

— 

— 

— 

' — 

— 

— 

— 


4.4. Порядок утверждения, регистрации, учета 
и продления срока действия ГСО 

ГСО утверждается Госстандартом по представлению 
Главного центра СО. Основанием для представления 
Главным центром СО на утверждение в Госстандарт 
каждого типа ГСО являются результаты метрологиче- j 
ской экспертизы документации на ГСО. При разногла¬ 
сиях между экспертом и разработчиком решение о воз¬ 
можности представления ГСО данного типа к утвержде¬ 
нию Госстандартом принимается Главным центром СО 
при участии представителя организации-разработчика. 
При несогласии организации-разработчика ГСО с 
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УСТАНОВОК ПРИ АНАЛИЗЕ УГЛЕРОДИСТЫХ, НИЗКО- 
ВАННЫХ СТАЛЕЙ 


состав, % 



Т1 

V 

Си 

А1 

S 

Р 

л. 

Zr 


0,358 

0,226 

0,008 

0,063 

0,102 

0,006 

0,124 

0,385 

0,66 

1,44 

0,024 

0,283 

0,134 

0,484 

0,426 

0,0092 

0,016 

0,162 

0,252 

0,333 

0,041 

0,013 

0,495 

0,754 

0,250 

0,0075 

0,0183 

0,057 

0,0315 

0,0068 

0,038 

0,0110 

0,0252 

0,054 

0,015 

0,144 

0,050 

0,13 

0,07 

0,03 

0,019 

0,066 

0,099 

0,026 

0,012 

0,0043 

0,170 


решением Главного центра СО окончательное решение 
принимает Госстандарт. 

Госстандарт рассматривает представленные материа¬ 
лы с участием представителей Главного центра СО и 
организации-разработчика и принимает решение об ут¬ 
верждении данного типа ГСО и внесении его в раздел 
«Стандартные образцы» Государственного реестра 
средств измерений, прошедших государственные испы¬ 
тания. 

При регистрации каждого типа ГСО ему присваивают 
обозначение, состоящее из индекса категории стандарт¬ 
ного образца, регистрационного номера и двух послед¬ 
них цифр года утверждения (например, ГСО 785—76). 


Зак. 203 
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ТАБЛИЦА 4.13 

С© ДЛЯ ГРАДУИРОВКИ И АТТЕСТАЦИИ СПЕКТРАЛЬНЫХ ПРИБОРОВ ПРИ 



Химический 

гоо 

Si 

1 Мп 

1 W 

1 Мо 

Ті 

1 ѵ 1 

лп 



0,074 

0,136 

2,14 



ЛГ2 


0,289 

0,029 


0,632 



лгз 


1,79 


0,054 

0,327 



ЛГ4 

' 1,72 

0,666 






ЛГ6 



2,83 



1,90 


ЛГ7 



1,29 



0,408 


ЛГ8 

0,628 


0,496 

0,754 


0,186 


ЛГ9 

0,274 

0,140 

0,267 

0,034 


0,096 


лпо 

0,488 


0,146 

1,86 

0,187 



ЛГИ 




0,271 

0,039 

0,645 


ЛП2 

1,81 




0,033 



ЛГ13 

0,787 

0,568 



0,122 

0,025 


ЛГ14 

0,393 

0,324 

0,093 

0,108 

0,327 



ЛГ15 

0,351 

0,174 


0,019 


0,089 


ЛГ16 

0,078 

0,061 






ЛГ17 


1,44 


0,973 


0,124 


ЛГ18 



0,387 

0,543 

0,681 

0,255 


ЛГ19 



1,01 

0,292 


0,697 


ЛГ20 



2,11 





ЛГ21 

0,612 

0,958 






ЛГ22 

0,284 

0,311 


0,155 




ЛГ23 

1,25 

0,780 




0,494 


ЛГ24 

0,087 

0,153 


0,577 


0,97 


ЛГ25 




1,51 


1,53 


ЛГ26 




0,279 


2,41 


ЛГ27 








ЛГ28 








ЛГ29 








ЛГЗО 








ЛГ31 


~ 1 

- 1 

— 

- 

— 



При повторном выпуске ГСО данного типа обозначение, 
присвоенное ему при регистрации, сохраняют, за исклю¬ 
чением года утверждения. После цифры, обозначающей 
год утверждения, добавляют букву П, указывающую на 
повторность выпуска стандартного образца (например, 
основной выпуск ГСО 628—75; повторный выпуск ГСО 
628—79П). Сводный учет ГСО осуществляет Главный 
центр СО, а информацию об утвержденных типах ГСО — 
Госстандарт. 

В соответствии с ГОСТ 8.316—78 и РД 50—264—81 
продление срока действия ГСО осуществляется Главным 
центром СО на основании предложений организации- 
разработчика ГСО. Продление срока действия ГСО до¬ 
пускается при выполнении следующих условий: имеется 
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АНАЛИЗЕ ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЕЙ 


состав, % 


1 Си 

А1 

Nb 

Со 

1 Ni 

в 

Сг 


0,093 





_ 



0,587 


— 


— 


— 


0,220 

0,044 

0,047 






0,144 

— 

0,136 

0,124 

— 

Z 

Z 


Z 


1,38 

0,755 

— 


— 

— 





0,049 






0,362 








0,063 


0,511 





0,113 

0,055 







0,180 

0,138 



0,155 




0,218 

0,295 



0,337 




0,518 

0,621 



1,50 




1,00 

= 

. = 

z 

0,863 


= 


®, 121 

0,055 


= 

= 


4,51 



0,218 


1,01 

0,281 


3,86 


0,237 

0,124 


0,489 

0,455 




0,511 

Z 

Z 

0,215 

0,663 

•— 

3,27 


— 

— 

“ 

— 

— 

0,0056 

— 







0,0066 








0,0179 








0,0252 



- 

- 

- 


— 

0,0039 

— 


потребность в дальнейшем применении ГСО данного ти¬ 
па; количество экземпляров продлеваемого ГСО, нахо¬ 
дящихся у организации-разработчика или у потребите¬ 
лей ГСО, достаточно для их дальнейшего использова¬ 
ния; значения метрологических характеристик ГСО в 
течение времени, включающего срок действия Г<?0, ко¬ 
торый оговорен в свидетельстве, и вновь назначаемый 
срок действия, стабильны; в стандарты на продукцию и 
методы ее испытаний, а также в общетехнические и ор¬ 
ганизационно-методические стандарты не внесены изме¬ 
нения, касающиеся точностных характеристик МВИ и 
СИ, в результате которых погрешность ГСО перестает 
отвечать предъявляемым метрологическим требова¬ 
ниям. 


5* Зак. 263 
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ТАБЛИЦА 4.14 





Химический 

состав 

, % 



ГСО 

Мп 

Ст 1 

N1 1 

W 1 

Мо 

« 1 

ѵ 1 

Со 

ЛРГ1 


24,22 

13,89 






ЛРГ2 

_ 


34,36 



3,13 



ЛРГЗ 

2,26 


21,47 


3,65 




ЛРГ4 

1,32 



1,21 

1,36 




ЛРГ5 



24,95 



1,76 



ЛРГ6 

6,73 

18,42 

5,85 


0,105 

0,185 

0,50 


ЛРГ7 

15,08 

14,51 

2,98 

0,161 


0,316 

0,113 


ЛРГ8 




13,45 

0,447 


4,27 

0,60 

ЛРГ9 




17,49 




1,49 

ЛРГ10 




6,42 

5,35 



5,11 

ЛРГ11 


2,72 

0,572 




2,33 

9,86 

ЛРГ12 

- 

10,09 

9,20 

- 

- 


— 



ТАБЛИЦА 4.15 

СО ДЛЯ ГРАДУИРОВКИ И АТТЕСТАЦИИ СПЕКТРАЛЬНЫХ УСТАНОВОК 
ПРИ АНАЛИЗЕ ЧУГУНОВ 


Химический состав, % 


ГСО 

С 

1 Si 

Мп 

1 Сг 

1 * 

1 ѵ 

1 Си 

1 И р 

1 As 

ЧГ1 

3,39 

! 1,08 

1,03 

0,040 

0,016 0,010 

0,035 

— 0,328 


ЧГ2 

3,46 


0,099 

0,055 

0,058 0,050 

0,075 

0,084 0,405 


ЧГЗ 

3,79 0,337 

0,306 

0,126 

0,100 

0,101 

0,085 

0,037 — 

0,011 

ЧГ4 

4,55 0,170 

1,40 





0,010 0,020 


ЧГ5 

3,180,401 

0,517 

0,226 

0,070 

0,43 


— 0,059 


ЧГ6 



2,57 





— 1,59 

0,073 

ЧГ7 








— 0,79 

0,040 

ЧГ8 


3,64 

1,59 





0,013 0,049 


ЛГ9 


0,90 

0,107 





0,057 0,411 


ЧГ10 


2,77 

0,95 





0,0081 0,071 


ЧГ11 

— 

1,63 

0,286 

— 

— 

— 

— 

0,033 0,203 



ТАБЛИЦА 4.16 


Номер 

Химический состав, % 

гсо Р 

Si 

1 Мп 

1 Мо 

Ті 

1 ѵ 1 

А1 1 

Си 

Nb 1 

1 Fe 

НГ1 


0,769 


0,394 

0,495 

2,02 

0,009 

0,40 

0,84 

НГ2 

— 


— 

2,17 

0,161 

0,20 

0,145 



НГЗ 

1,01 



1,32 


0,137 

0,085 


1,02 

НГ4 

0,151 

0,305 

0,100 

0,98 


0,52 

0,045 

0,62 


НГ5 

0,524 

0,145 

0,294 

0,513 

0,253 

1,04 



1,83 

НГ6 

0,247 


2,17 


1,00 



1,50 


НГ7 


~ 

0,91 

~ 

1,80 


— 

1,05 

— 
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Проверку стабильности значений метрологических 
характеристик следует проводить по методике, согласо¬ 
ванной с Главным центром СО и утвержденной руково¬ 
дителем организации-разработчика ГСО; эксперимен¬ 
тальные этапы проверки могут быть возложены на одну 
из химико-аналитических лабораторий промышленных 
предприятий или научно-исследовательских организаций. 
Специальных исследований по проверке стабильности 
материала ГСО не требуется в тех случаях, когда речь 
идет о заведомо стабильных материалах, из которых из¬ 
готовлены ГСО (стали, сплавы на никелевой основе), 
либо, если на стадии метрологической экспертизы доку¬ 
ментации по исследованию ГСО организация-разработ¬ 
чик представляла в Главный центр СО материалы, под¬ 
тверждающие стабильность значений метрологических 
характеристик в течение времени, значительно превыша¬ 
ющем первоначально назначенный срок действия продле¬ 
ваемого типа ГСО. Проверка стабильности осуществля¬ 
ется до истечения срока действия ГСО. Контроль за свое¬ 
временным продлением срока действия ГСО осуществ¬ 
ляет Главный центр СО. 

МВИ и СИ, применяемые при проверке стабильности 
значений метрологических характеристик, не должны 
уступать по показателям точности МВИ и СИ, использо¬ 
вавшимся при аттестации ГСО. 

Спецификой выпуска ГСО в ИСО ЦНИИчермета яв¬ 
ляется реализация разработанных образцов непосредст¬ 
венно после их утверждения (за исключением запаса на 
непредвиденные нужды), поэтому продление срока дей¬ 
ствия ГСО состава материалов черной металлургии про¬ 
водится, как правило, на основании предложений пред¬ 
приятий (организаций), располагающих достаточным 
для дальнейшего применения количеством экземпляров 
ГСО после окончания срока его действия. К предложе¬ 
нию должны прилагаться сведения об имеющемся коли¬ 
честве ГСО и периоде, в течение которого этого количест¬ 
ва достаточно для работы аналитической лаборатории. 

Для продления срока действия ГСО организация- 
разработчик должна представлять на рассмотрение в 
Главный центр СО: согласованную и утвержденную в 
установленном порядке методику проверки стабильности 
метрологических характеристик ГСО; основные экспери¬ 
ментальные результаты и данные их математико-стати¬ 
стической обработки; сведения о количестве экземпляров 
ГСО, имеющихся в наличии. Методика проверки ста- 
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ТАБЛИЦА 4.1 


СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 


Химический 


"гео 

Наименование 

С 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

А1 

Ф1 

Ферросили¬ 

ций 

0,448 

24,15 

0,494 

0,0036 

0,044 

0,368 

0,75 

Ф2 


0,037 

44,0 

0,305 

0,0032 

0,030 

0,238 

0,81 

ФЗ 


0,039 

75,3 

0,112 

0,0033 

0,023 

0,111 

0,90 

Ф4 

_ » _ 

0,008 

79,63 

0,124 

0,0035 

0,029 

— 

0,028 

Ф5 

Марганец 

металличе¬ 

ский 

0,087 

0,526 

97,3 

0,0148 

0,038 



Ф6 

Ферромарга- 

1,90 

1,98 

90,3 

0,0031 

0,330 

— 

— 


нец 








Ф7 

_»_ 

6,91 

0,179 

83,1 

0,0066 

0,419 

— 

—- 

Ф8 

Хром метал. 

0,027 

0,193 


0,019 

0,0069 

98,1 

0,60 

Ф9 

Феррохром 

0,005 







ФІО 

Феррохром 

0,021 







ФИ 

—»_ 

0,099 

0,475 



0,017 

71,2 


Ф12 


0,312 







Ф13 


1,01 







Ф14 


7,88 

0,110 


0,040 

0,0162 

72,1 


Ф15 

_»_ 

0,078 

2,10 


0,0022 

0,036 

68,1 


Ф16 

Ферротитан 

0,055 

6,38 

0,65 

0,024 

0,055 

0,118 

8,44 

Ф17 

Ферромолиб¬ 

0,038 

0,64 


0,075 

0,035 




ден 








Ф18 

Ферроволь¬ 

фрам 

Феррована¬ 

0,084 

0,35 

0,158 

0,071 

0,042 



Ф19 

0,39 

2,01 

2,57 

0,008 

0,061 


0,057 


дий 








Ф20 

Феррониобий 

0,061 

1,77 


0,0032 

0,068 


2,91 

Ф21 

Ферробор 

0,028 

0,73 



0,012 


1,55 

Ф22 

_»_ 

0,163 

7,56 


0,015 

0,021 


7,18 

Ф23 

Силикомар- 

ганец 

1,40 

18,12 

73,0 

0,021 

0,481 



Ф24 

Ферросили- 

кохром 

0,026 

46,27 


0,0026 

0,026 

30,69 

0,85 

Ф25 

Силикокаль- 

ций 

0,150 

50,5 


0,0034 

0,009 


0,46 

Ф26 

_»_ 


60,3 


0,029 

0,022 


1,49 

Ф27 

Ферросили- 

коцирконий 

0,112 

26,01 


0,042 


7,97 
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АНАЛИЗА ФЕРРОСПЛАВОВ 


состав, % 



135 



















Номер 


Химический 












С 

Si 

Мп 

S 

Р 

Сг 

А1 


Ф28 

Ф29 

ФЗО 

Феррофосфор 
Марганец 
мет. азоти¬ 
рованный 

0,133 

1,11 

1,20 

86,7 

0,019 

0,033 

16,1 

0,055 




Ф31 

Лигатура с 
Р.ЗМ 

0,033 

39,4 





8,34 


Ф32 

ФЗЗ 

Феррована¬ 
дий азоти¬ 
рованный 
Ферроволь¬ 
фрам 

0,049 

0,62 

3,50 

0,089 

0,022 

0,017 





ТАБЛИЦА 4.18 


СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 


Номер 

ГСО 

Наименование 

Химический 

SiO, 

Fe.O, 


ре общ 

АІ,0, 


в»** 








кі 

Динас 

96,2 

1,32 



0,50 


К2 

Шамот 

60,9 


— 

2,23 

32,3 


КЗ 

Огнеупор мул- 

33,7 

1,14 

_ 

_ 

62,7 



литовый 







К4 

Доломит 

1,05 

0,71 



0,51 


К5 

Хромомагнезит 

0,93 

0,561 

— 

— 

0,46 


Кб 

Магнезит 

2,12 

2,30 

_ 

_ 

0,60 


К7 

Огнеупор цир¬ 

0,5-1,5 

1 

— 

- 

— 



кониевый 








бильности должна содержать план эксперимента, вклю¬ 
чающей указание о количестве материала ГСО, подле¬ 
жащего проверке, о числе и периодичности измерений, 
МВИ и СИ, точности измерений и т. п., а также правила 
обработки результатов и оценки соответствия получен¬ 
ных значений метрологических характеристик значени¬ 
ям, указанным в свидетельстве на ГСО. Веб отступления 
от согласованной методики должны быть оговорены и 
обоснованы организацией-разработчиком ГСО. В слу¬ 
чае, когда материал ГСО заведомо стабилен, вместо ме- 
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Продолжение табл. 4.17 


состав, % 



АНАЛИЗА ОГНЕУПОРОВ 


состав, % 



СаО 

MgO 

МпО 


Р 

ТІО, 

Прочие 


1,45 

0,046 

0,027 


0,013 

0,110 



0,53 

0,68 

0,050 

— 


1,64 

0,20 Na 2 0 

0,66 к 2 о 


0,48 

0,31 


— 

■— 

— 

0,307 Na 2 0; 
0,174 Kj.0 


31,0 

20,2 

0,047 

— 




31,3 

20,1 

0,034 


— 

— 

1,23 нераство¬ 
римый остаток 


3,07 

91,9 






4-7 

"" 

— 

— 

— 


90 Zr0 2 +Hf0 2 


тодики и основных экспериментальных результатов ор¬ 
ганизация-разработчик представляет в Главный центр 
СО обоснованное заключение о стабильности материала 
ГСО. 

Материалы на продление срока действия ГСО, пред¬ 
ставленные в Главный центр СО, рассматриваются в 
течение не более одного месяца при отсутствии замеча¬ 
ний. При наличии замечаний этот срок исчисляется с 
момента получения ответа на замечания. При положи¬ 
тельных результатах рассмотрения Главный центр СО 
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ТАБЛИЦА 4.19 

СО ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 







Химический 


"гею 

Наименование 

SiO, 


ЕеО 

ре общ 

А1,0, 


Ш1 

Шлак доменный 

38,2 


0,45 


8,65 


Ш2 


37,4 



1,89 

7,43 


ШЗ 

—»— 

29,2 

— 

— 

— 

— 


Ш4 

Шлак сталеплавиль¬ 
ный і 

18,8 

- 

9,14 

9,65 

7,02 


Ш5 

Шлак конверторный 

16,0 

— 

4,52 

17,1 

1,27 


Ш9 

Шлак ванадиевый 

15,95 

—. 


30,7 



Ш11 

Шлак марганцевый 







Ш12 

Полупродукт 

глиноземистый 

0,83 



0,41 

75,8 


Ш6 

Флюс сварочный 

38,8 

— 

1. зо 

— 

3,06 


Ш7 

—»— 

23,0 

— 

0,84 

— 

29,9 


Ш8 

Флюс электрошлако¬ 
вый 

2,03 

— 


0,21 

26,4 


Ш10 

Известняк флюсовый 

0,172 

— 

— 

— 

0,150 



направляет в организадию-разработчик извещение с раз¬ 
решением на продление срока действия ГСО и вносит в 
Государственный реестр СИ, прошедших государствен¬ 
ные испытания, соответствующие изменения. Копия из¬ 
вещения Главного центра СО рассылается организацией- 
разработчиком заинтересованным предприятиям. 


4.5. Порядок расчета потребности в ГСО 
для химического анализа 


Основными направлениями использования ГСО для 
химического анализа являются проведение оперативного 
контроля точности результатов химического анализа и 
выпуск СОП. Годовую потребность в ГСО оперативного 
контроля точности определяют по уравнению 


Ѵ г = 


ЪЫ-п-М 
1000 N (1) 


(1 + а к ) 


(4.54) 


где Ѵ\ — потребность в ГСО для оперативного контроля 
результатов химических измерений в течение года, кг; 

— общее количество средних результатов, получае¬ 
мых в лаборатории в течение года (объем аналитическо¬ 
го контроля); N (1)—количество средних результатов,по- 















АНАЛИЗА ШЛАКОВ И ФЛЮСОВ 


состав, % 



СаО 

MgO 

МпО 

S 

Р 

Прочие 


39,3 

9,41 

0,22 

0,69 




44,2 

2,71 

0,94 

1,97 

0,65 

— 



34,1 

11,4 

0,36 

— 

8,56 Тіі0 2 

0,13 Ѵ 2 0 5 


35,6 

17,8 

5,07 

0,073 

0,28 

1,19 Ті0 2 


46,5 

4,7 

4,71 

0,20 

_ 

_ 


1,42 




0,008 

23,1 Ѵ 2 0 5 






0,014 

48,0 Mn 


19,2 

2,46 

— 

- 

- 

0,55 Cr 2 O e 


12,7 

1,54 

38,4 

0,009 

0,075 

7,7 CaF s 


23,9 

11,4 

0,43 

0,030 

0,012 

2,36 Na 2 0+K 2 0 


51,6 

— 

— 

0,030 

0,015 

0,048 C 


55,5 

0,44 

- 

0,0045 

0,014 

- 


лучаемых одним лаборантом в течение смены (произво¬ 
дительность аналитического контроля); п — число па¬ 
раллельных измерений, используемых для расчета одно¬ 
го среднего результата (при выполнении измерений по 
стандартизованным методикам п=3, а по аттестованным 
п = 2); М — масса аналитической навески, г; а к — пла¬ 
новый уровень повторного контроля. 

Средняя масса анализируемой навески при выполне¬ 
нии химического анализа материалов черной металлур¬ 
гии равна 0,5 г, значение а к для стандартизованных и ат¬ 
тестованных МВИ— 0,15. 

Производительность химико-аналитического контроля 
определяется такими факторами, как специфические осо¬ 
бенности контролируемых материалов, оптимальность 
используемой МВИ, квалификация лаборантов, уровень 
организации работы в аналитической лаборатории и т. д. 
Для сводных расчетов потребности в ГСО в зависимости 
от вида аналитического контроля принимают значения 
N( 1), показанные ниже. Здесь же приведены средние зна¬ 
чения Ѵі потребности в ГСО для оперативного контроля 
результатов анализа по аттестованным МВИ при объеме 
аналитического контроля, равном 1 млн. средних резуль¬ 
татов в год. 












ТАБЛ И ЦА 4.20 


ДЛЯ ХИМИЧЕСКОГО 


Химически (1 


"гео 

ре общ 

FeO 

Si О, 

CaO 

MgO 

Al.O, 

P 

s 

остаток 

Р1 

66,3 

26,1 

6,76 

0,17 

0,38 

0,28 

0,015 

0,030 

22,0 I 

Р2 

53,7 

0,70 

21,72 




0,018 

0,0088 


РЗ 

58,6 

2,42 

3,74 

4,47 

2,50 

2,54 

0,0026 

0,0050 


Р4 

60,4 

25,2 

6,14 

2,95 

1,53 

2,57 

0,064 

0,338 


Р5 

53,4 

13,12 

9,03 

10,49 

0,87 

1,69 

0,044 

0,025 


Р6 

50,1 



0,33 


4,68 

0,720 



Р7 

43,2 

0,78 

14,58 

1,48 

0,76 

4,63 

1,09 

0,147 


F8 

38,2 

- 

17,23 

3,17 

2,53 

6,37 

0,117 

0,021 

- 

Р9 

33,14 

40,85 

1,79 

2,59 

11,01 

0,463 

0,0051 

0,170 

- 

РІО 

87,6 

4,1 

7,99 

- 

_ 

- 

0,015 

0,0052 

- 

Р11 

86,3 

10,2 

7,27 

- 

- 

0,33 

0,013 

0,0021 

- 

Р15 

63,9 

27,08 

2,60 

0,92 


_ 

_ 

_ 


Р19 

51,8 

6,75 

14,85 

3,16 

0.96 

1,33 

0,030 

0,281 


Р22 

67,3 


3,34 

0,145 

0,25 

0,253 

0,0087 



РІ2 

1,60 

- 

15,3 

1,94 

1,17 

1,87 

0,208 

0,028 


РІЗ 

я* 


2,01 

- 

- 

- 

0,197 

0,070 

- 

Р14 

9,22 

10,4 

7,71 

0,063 

21,6 

7,28 

- 

0,035 

- 


ТАБЛИЦА 4.21 

СО ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ АЗОТА И КИСЛОРОДА В СТАЛЯХ И ЧУГУНАХ 


Номер ГСО 

Химический < 

:остав, % 

Номер ГСО 

Химически; 

й состав, % 

[О] 

[N] 

[О] 

[N] 

СГ1 

0,0030 

0,0050 

СГ6 

0,0053 

0,0032 

СГ2 

0,0139 

0,0345 

СГ8 

0,0014 

0,0060 

СГЗ 

0,0138 

0,0048 

СГ9 

0,0031 

0,0510 

СГ4 

0,0033 

0,0091 

СОП 

0,087 

0,0036 

СГ5 

0,0049 

0,0056 

2662—84 




Примечание. СОП 2Ѳ62— 84 аттестован путем межлабораторного эк¬ 
сперимента; разрешено применение на предприятиях. 






























АНАЛИЗА РУД 


состав, %' 



N (1) V', кг 


Контроль состава железорудного сырья 23 

Контроль чугунов, углеродистых и низколе- 42 

тированных сталей 

Контроль состава высоколегированных ста- 31 
лей и сплавов на никелевой основе 
Контроль состава ферросплавов и лигатур 19 

Контроль состава огнеупоров 14 


40 

60 

80 


Годовую потребность в ГСО для выпуска СОП опре¬ 
деляют по уравнению 

і/ *соп L con п м ч сс . 

к (соп) =- що -(1 + ок). (4.55) 

где Усоп — потребность в ГСО для выпуска СОП в 
течение года, кг; /(соп — количество выпускаемых в 
течение года СОП; Icon — среднее количество атте- 
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стуемых характеристик в одном СОП; п — количество 
единичных воспроизведений аттестованной характеристи¬ 
ки ГСО, используемых для передачи измерительной ин¬ 
формации одной аттестуемой характеристики СОП (как 
правило, п= 20). 

Для сводных расчетов принимают, что потребность в 
ГСО для выпуска одного СОП с пятью аттестуемыми 
характеристиками составляет 60 г. 

Расчет потребности в СО для контроля стабильности 
выходных сигналов СИ для спектрального анализа при¬ 
веден в главе 5. 


4.6. Порядок оформления заказа на получение ГСО 
химического состава материалов черной металлургии 

Выпуск ГСО химического состава материалов чер¬ 
ной металлургии проводится в соответствии с государст¬ 
венными и отраслевыми планами стандартизации. Для 
своевременного оформления заказа на ГСО всем органи¬ 
зациям, включенным в отраслевой реестр потребителей 
СО, ИСО ЦИИИчермета ежегодно направляет проекты 
номенклатурных планов выпуска, содержащие следую¬ 
щие сведения: перечень ГСО, планируемых к выпуску; 
перечень и ориентировочные содержания аттестуемых 
компонентов в каждом типе ГСО; вид количественного 
анализа (химический, спектральный и т. д.), для которо¬ 
го предназначен ГСО; лимитная цена экземпляра ГСО. 

Поскольку между ыовторными выпусками каждого 
типа ГСО проходит не менее пяти лат, все организации, 
заинтересованные в получении выпускаемых ГСО, обя¬ 
заны по форме и в сроки, которые установлены ИСО 
ЦИИИчермета, сообщить пятилетнюю потребность в 
каждом типе ГСО в виде официальной заявки, подписан¬ 
ной директором и главным бухгалтером организации и 
заверенной печатью. ИСО ЦИИИчермета информирует 
каждую организацию о количестве запланированных ей 
ГСО не позднее чем за три месяца до их выпуска. В слу¬ 
чае повышенной іо сравнению с соответствующей объе¬ 
му аналитических работ потребности в ГСО ИСО ЦНИИ- 
чермета запрашивает у предприятия обоснование (рас¬ 
чет) заявки. 

Все предложения о расширении номенклатуры ГСО 
принимаются к рассмотрению, как правило, только от 
предприятий Минчермета СССР, выпускающих продук¬ 
цию, контроль состава которой не обеспечивается дейст- 
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бующей номенклатурой. Решение о принятии предложе¬ 
ния (или мотивированный отказ) высылается предприя¬ 
тию в трехмесячный срок с момента поступления предло¬ 
жения в ИСО ЦНИИчермета (в случае необходимости 
от предприятия запрашивается информация, требуемая 
для обоснования поступившего предложения). 

Если потребность в ГСО возникает в организации, не 
внесенной в отраслевой реестр потребителей СО, то ор¬ 
ганизация заполняет первичную заявку на ГСО по уста¬ 
новленной форме. Решение о включении организации в 
отраслевой реестр потребителей СО (или мотивирован¬ 
ный отказ), а также перечень ГСО, которые могут быть 
выделены организации в текущем году, высылаются ор¬ 
ганизации в двухмесячный срок с момента поступления в 
ИСО ЦНИИчермета первичной заявки. 


_5 ПОРЯДОК 

Г".'■•■•=?= И МЕТОДИКИ РАЗРАБОТКИ 

СТАНДАРТНЫХ 
ОБРАЗЦОВ ПРЕДПРИЯТИЙ 

Ниже излагаются порядок разработки и содержание ме¬ 
тодик аттестации стандартных образцов предприятий 
(СОП), применяемых в целях обеспечения единства и 
требуемой точности измерений химического состава, ко¬ 
торые выполняют для контроля технологических процес¬ 
сов и продукции черной металлургии. При разработке 
СОП во всех случаях допускается использование мето¬ 
дических схем, принятых для разработки ГСО. 

5.1. Метрологические функции СОП 

СОП химического состава представляют собой СИ, 
разрабатываемые непосредственно на предприятиях (ор¬ 
ганизациях) для метрологического обеспечения измере¬ 
ний химического состава; СОП применяются: для гра¬ 
дуировки СИ (как прошедших государственные испыта¬ 
ния, так и нестандартизованных); для контроля точности 
результатов измерений, выполняемых в соответствии с 
требованиями аттестатов на МВИ, стандартов предприя¬ 
тий, технологических инструкций или других аналогич¬ 
ных документов. 

В отдельных случаях при разрешении ИСО ЦНИИ¬ 
чермета СОП применяют для контроля точности резуль- 
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татов измерений, выполняемых в соответствии с требова¬ 
ниями отраслевых стандартов, а также других отрасле¬ 
вых нормативно-технических документов на МВИ хими¬ 
ческого состава. По разрешению ИСО ЦНИИчермета 
СОП, разработанные одним предприятием (организаци¬ 
ей), могут применять другие предприятия (организации) 
отрасли. 

В рамках отраслевой системы СО для химических 
методик анализа материалов черной металлургии, где 
каждая методика предназначена для определения кон¬ 
центрации одного компонента, в большинстве случаев 
удается учесть взаимное влияние различных компонентов 
на результаты анализа, поэтому СОП для химического 
анализа, как правило, выпускают лишь в тех случаях, 
когда их применение метрологически обосновано и эко¬ 
номически целесообразно для уменьшения расхода ГСО; 
если продукция, состав которой необходимо контролиро¬ 
вать, производится впервые и отсутствуют условия для 
выпуска ГСО; если стабильность химического состава 
материала недостаточна для выпуска СО более высокой 
категории. 

При использовании многоканальных измерительных 
установок, основанных на физических или физико-хими¬ 
ческих принципах измерений химического состава, когда 
одновременно измеряются концентрации ряда компонен¬ 
тов, в рамках ГСО не всегда возможно учесть многооб¬ 
разие взаимных влияний различных компонентов и дру¬ 
гих влияющих факторов на результаты анализа. Непо¬ 
средственное применение ГСО для установления градуи¬ 
ровочных характеристик СИ и для контроля точности 
результатов измерений в рабочих условиях в этом слу¬ 
чае невозможно и метрологически обоснованным оказы¬ 
вается только применение СОП, аттестованных на про¬ 
мышленных предприятиях применительно к конкретно 
используемой методике и особенностям контролируемых 
объектов. 

Срок действия СОП устанавливается при аттестации 
и не должен превышать 5 лет. 

5.2. Стадии разработки СОП 

Планирование разработки СОП предприятием (орга¬ 
низацией) осуществляется в соответствии с действую¬ 
щим порядком планирования работ по метрологическому 
обеспечению. Установлены следующие стадии разработ- 
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ки СОП: составление технического задания на разработ¬ 
ку СОП (или комплекта СОП), метрологическая экспер¬ 
тиза технического задания, его согласование и утверж¬ 
дение; выполнение научно-исследовательских и экспери¬ 
ментальных работ по разработке и изготовлению СОП; 
аттестация СОП, включающая его исследование с целью 
установления метрологических характеристик, метроло¬ 
гическую экспертизу документации по разработке, изго¬ 
товлению и исследованию СОП; утверждение и регист¬ 
рация СОП. 

Техническое задание на разработку СОП (или ком¬ 
плекта СОП) оформляется в соответствии с ГОСТ 
8.315—78 и должно состоять из следующих разделов: 
наименование, область применения и назначение; осно¬ 
вание для разработки; технические требования; стадии 
разработки. Разработку технического задания, его мет¬ 
рологическую экспертизу, согласование и утверждение 
проводит предприятие (организация)— разработчик 
СОП. 

5.3. Порядок изготовления материала СОП 
и исследования его однородности 

Технология изготовления материала СОП должна 
обеспечивать однородность его химического состава (при 
необходимости и физических характеристик), стабиль¬ 
ность значений аттестуемых характеристик в течение 
срока действия, соответствие других характеристик (сте¬ 
пени измельчения, конфигурации и др.) требованиям 
МВИ химического состава. Количество исходного мате¬ 
риала для приготовления СОП должно обеспечивать 
возможность применения СОП для нужд предприятия 
(организации) сроком не менее 5 лет. Допускается при¬ 
готовление материала в количестве, меньшем указанно¬ 
го, в тех случаях, если: технология приготовления СОП 
не позволяет получить требуемое количество однородно¬ 
го материала; стабильность химического состава мате¬ 
риала не может быть гарантирована в течение 5 лет; 
СОП предназначены для использования при контроле 
химического состава продукции, выпускаемой предприя¬ 
тием (организацией) в разовом порядке. Для приготов¬ 
ления материала СОП рекомендуется использовать тех¬ 
нологические схемы, аналогичные применяемым при вы¬ 
пуске ГСО. 

Основные этапы исследования однородности материа- 
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ла: отбор проб для исследования; выбор контролируе¬ 
мых компонентов; измерение концентрации контролируе¬ 
мых компонентов или физических величин, функциональ¬ 
но связанных с концентрацией; математическая обработ¬ 
ка и анализ экспериментальных данных. В качестве 
контролируемого выбирают один из аттестуемых ком¬ 
понентов, характеризующийся максимальной изменчи¬ 
востью концентрации в объеме материала. При отсутст¬ 
вии экспериментальных данных по изменчивости концен¬ 
трации контролируемого компонента в материале СОП 
(или аналогичных данных по ГСО) однородность иссле¬ 
дуют по нескольким или всем аттестуемым компонентам. 
Для измерения концентрации контролируемого компо¬ 
нента рекомендуется использовать методику количест¬ 
венного анализа, в которой предусматривается примене¬ 
ние разрабатываемого СОП. 

Допускается выпуск СОП для химического анализа 
чугунов, сталей и сплавов на никелевой основе без ис¬ 
следования однородности материала, если при его при¬ 
готовлении применялась технология, принятая для вы¬ 
пуска ГСО. 

5.4. Методика исследования однородности 
дисперсного материала СОП 

При разработке СОП от готового материала случай¬ 
ным образом отбирают 20 проб, в каждой из которых из¬ 
меряют концентрацию контролируемого компонента. 
Измерения выполняют сериями по пять проб в каждой 
в возможно одинаковых условиях (один исполнитель, 


Т А Б Л И Ц А 5.1 

ФОРМА ПРЕДСТАВЛЕНИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ ИССЛЕДОВАНИИ 
ОДНОРОДНОСТИ ДИСПЕРСНОГО МАТЕРИАЛА СОП 


измерения і 


Номер 

серии, q 


1 

2 

3 

4 

1 

С„ 

С,2 

С і в 

С14 

2 

с 2 . 

C2J2 

Си 

с и 

3 

С», 

Qae 

с» 

Саи 

4 

С 41 

С42 

с« 

С„ 

5 

С 5 і 

С 52 

С5» 

С 54 

R„ 

1 Л, 

r 2 

Ra 

1 R4 


R 1_ R 
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один прибор, одна смена и т. д.). Результаты исследова¬ 
ния однородности дисперсных СОП представляют в 

форме, показанной в табл. 5.1, где: _ 

Ciq — результат і-того измерения (г = 1,5) в q -тоіл серии 
(q= 1,4); R q — размах результатов пяти измерений в 
O' -той серии: 


Rq — (Стах С т іп)? > 


(5.1) 


Стах и Сты — соответственно наибольший и наименьший 
результаты в серии измерений; R — средний размах ре¬ 
зультатов пяти измереніий в сериях: 



(5.2) 


Дисперсный материал СОП считают достаточно од¬ 
нородным, если 


R q < 1,2 <і 3 (<7= 1.4), 
R<0,7d 3 . 


(5.3) 

(5.4) 


По согласованию с ИСО ЦНИИчермета допускается 
применение других способов исследования однородности. 

5.5. Пример исследования однородности 
дисперсного материала СОП 

Исследовали однородность распределения фосфора 
в материале СОП, предназначенного для контроля точ¬ 
ности результатов химического анализа литейного чугу¬ 
на. От готового материала было отобрано 20 проб. Учи¬ 
тывая назначение СОП, измерение концентрации фосфо¬ 
ра при исследовании однородности выполняли по ГОСТ 
22536.3—77 (раздел 3). Для каждой пробы провели одно 
измерение концентрации фосфора. Измерения выполня¬ 
ли сериями по пять проб в каждой (всего четыре серии 
измерений). Результаты исследования однородности 
приведены в табл. 5.2. 

Допускаемые расхождения <і 3 между результатами 
трех параллельных измерений по ГОСТ 22536.3—77 для 
содержания фосфора от 0,10 до 0,25% равны 0,010%. 

Как следует из приведенных н^табл. 5.2 данных, все 
значения R q < 1,2 d 3 = 0,012% и R< 0,7 d 3 = 0,007%, т. е. 
материал СОП достаточно однороден и может быть пе¬ 
редан на аттестационный анализ. 
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ТАБЛИЦА 5.2 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ ОДНОРОДНОСТИ МАТЕРИАЛА СОП 
ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА ЧУГУНА ЛИТЕЙНОГО 


Номер измерения 

С 


Номер 

серии q 


1 

2 

3 

4 

1 

0,145 

0,150 

0,149 

0,150 

2 

0,152 

0,147 

0,151 

0,148 

3 

0,146 

0,143 

0,149 

0,145 

4 

0,151 

0,148 

0,147 

0,147 

5 

0.148 

0,152 

0,148 

0,151 

R , 

1 0,007 

0,009 

0,004 

0,006 


R I _0,006 


5.6. Методика исследования однородности 
монолитного материала СОП 

Исследование однородности проводят для всех экзем¬ 
пляров СОП. Для каждого экземпляра выполняют k се¬ 
рий измерений концентрации (С) компонента или ана¬ 
литического сигнала (X) средства измерений; в каждой 
серии выполняют р пар параллельных измерений. По¬ 
рядок выполнения пар параллельных измерений для со¬ 
вокупности экземпляров СОП в каждой серии рандоми¬ 
зируют. Измерения выполняют в возможно одинаковых 
условиях (один исполнитель, одна установка и т. д.). 

Значения k и р в зависимости от числа экземпляров 
СОП В приведены ниже: 

В 14-5 64-8 94-12 134-16 174-25 254-50 

к 3 3 2 3 2 1 

р 12 2 11 1 

Исходные данные и результаты предварительных вы¬ 
числений по каждой серии измерений представляют по 
форме, показанной в табл. 5.3, где приняты следующие 
обозначеия: 

Cij V q — результат і-того (t= 1,2) параллельного измере¬ 
ния в ѵ-той паре (ѵ= 1, р) g -той серии (<7=1, k) для /-то¬ 
го экземпляра СОП (/=1, В); 

Rjvq — размах результатов параллельных измерений для 
/-того экземпляра в ѵ-той паре <7-той серии: Rj V q = 
= (Стах — Cmin) j\q (при /7=1 Rivq = Rjq — рЭЗМЭХ ре- 
зультатов параллельных измерений для /-того экземпля¬ 
ра в < 7 -той серии); 
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ТАБЛИЦА 5.3 

ФОРМА ПРЕДСТАВЛЕНИЯ ИСХОДНЫХ ДАННЫХ И РЕЗУЛЬТАТОВ 
ПРЕДВАРИТЕЛЬНЫХ ВЫЧИСЛЕНИЙ ПО КАЖДОЙ СЕРИИ ИЗМЕРЕНИЙ 
ПРИ ИССЛЕДОВАНИИ ОДНОРОДНОСТИ МОНОЛИТНОГО СОП (ЧИСЛО 
ЭКЗЕМПЛЯРОВ В = 1+50) 


Номер серии измерений, q(q=A,k) 



1 


9 

.. k 

1 





Номер пары измерений. 1, 

P 


И 

I 



1 

P 


h 



Н °рений"( Ме " 

R. . 


Н0 “р е е Р ния ЗМе - 

R. 

c iqp ■ 


Ilf 

S2 



1 

2 

7 <7* 

1 

2 

IqP 


1 



Clqll 

Ciqn 

Rlql 

Ciqi 

Ci ? pi 

Ciqpl 

Rlqp 

Ciqp . 


І 



C lqu 

Cjqi2 

Riql 

C/ql 

C iqpl 

Cl qp 2 

Rjqp 

Cjqp . 


В 



C BqU 

^Bqi2 

R Bq\ 

C Bq\ 

C Bqp\ 

C Bqp2 

R Bqp 

CBqp • 



Cj V q — среднее арифметическое значение результатов 
параллельных измерений для_ /-того экземпляра в ѵ-той 
паре q -торі серии (при р= 1 Cj Vq =Cj q — среднему ариф¬ 
метическому значению результатов измерений /-того 
экземпляра в <7-той серии). 

Обработка и оценка данных выполняется в зависи¬ 
мости от числа экземпляров СОП в следующем порядке: 
а) При числе экземпляров В= 1-^-5 вычисляют: 
усредненное значение размаха Rj результатов парал¬ 
лельных измерений по каждому СО 

^' в т2 /?й (5 - 5 > 

9=1 

размах средних значений Cj q по всем экземплярам 
СОП в q - той серии R ^ q 

%,= (C m ax-C mln ) 9 (5.6) 

и среднее значение Rg 

(5-7) 
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Значения Rj и R ^ записывается в табл. 5.3 
Монолитный СОП считается достаточно однородным, 
если: 

Ri <0,4 4.(/=ТГ8), (5.8) 

%< k 3 d 3 . (5.9) 

Значение постоянной & 3 в зависимости от числа экземп¬ 
ляров СОП В приведены ниже: ( 


б) При числе экземпляров В = 6-М О вычисляют зна¬ 
чение Rj по формуле 




(5.10) 


среднее арифметическое значение всех измерений по 
каждому экземцляру СОП С / 

= (5.П) 

ѵ q = 1 v=l 

размах средних значений R 'gy по всем экземплярам СОП 
% 7 = С гаах -С тІ „. (5.12) 

Монолитный СОП считается достаточно однородным, 
если: 1 

R l <0Ad s {j = T7B), (5.13) 

%<Мз (5.14) 

Значение & 4 в зависимости от числа экземпляров СОП 
приведены ниже: 

В 6 7 8 9 10 
K t 1,1 1,2 1,2 1,3 1,3 

в) При числе экземпляров В= 1ІЧ-25 для каждого 
экземпляра СОП вычисляют значения Rj, Cj и А С/ 

АС/ = /С/ — £/, (5.15) 

где &= —2 С/ • 


150 


= 2 

/= 

k 

2 

.ijzliw- 

/ в тр V 

(ігЧ 

В 

2 

О О /=1 

(II, е 4 

о ом — 

кр 

В k р V 

222*».) 
/=1 9 =1 Ѵ=1 / 

1 ДС д 

“кр 

и S 5в = S 5 П олн — 5 Sm — 


По результатам измерений всех экземпляров СОП 
определяют: 
суммы квадратов 

В k р 

(5.16) 


-Z; (5.17) 

— Z; (5.18) 

(5.19) 

SS L ; 

(5.20) 

_, (5.21) 

В (кр— 1) — (А—.1) 

Материал СОП считается достаточно однородным, 
если 

R, <0,4d 3 (i = ГГВ); (5.22) 

АС/ <К в ^(і = Г5), (5.23) 

где /Сб = 0,5 при В— 11-7-16 и Кь= 0,6 при В= 17-4-25; 
/S|<0,45d 3 ; (5-24) 

< 0,6 d 3 . (5.25) 

г) При числе экземпляров _В = 26-Н50 для каждого 
экземпляра СОП вычисляют С/, АС/; размах результа¬ 
тов параллельных измерений Rj _ и усредненное (по всем 
экземплярам СОП) значение R 


Sm 

= - 


ss„ 




(5.26) 
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По результатам измерений всех экземпляров ООП 
вычисляют 



Материал СОП считается достаточно однородным, 


если 

R,- < 0,84 d 3 (/ = й~В); (5.28) 

АС/ < 0,9 d s (і = ГГВУ, (5.29) 

tf<0,35d 3 ; (5.30) 

Vs£<0,4 d 3 (5.31) 


Результаты вычислений при В = 6-^50 записываются 
в форме, показанной в табл. 5.4. 

Т А Б Л И Ц А 5.4 

ФОРМА ПРЕДСТАВЛЕНИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ ВЫЧИСЛЕНИИ ПО ДАННЫМ 
ВСЕХ СЕРИИ ИЗМЕРЕНИИ ПРИ ИССЛЕДОВАНИИ ОДНОРОДНОСТИ 
МОНОЛИТНОГО МАТЕРИАЛА СОП (ЧИСЛО ЭКЗЕМПЛЯРОВ В =6+50) 


Номер экземпляра / 

*/ 

С / 

АС. 

/ 

1 

Ri 

c7 

АС, 

/ 

R< 

5 

АС, 

В 

Rb 

Св 

А Св 

Среднее 

R 2 

ъ 1 

- 


При В = 264-50 вместо R /; записывается R ,. 
Только для В=2й-т-50. 


5.7. Примеры исследования однородности 
монолитного материала СОП 


Пример 1. Исследована однородность распределения 
фосфора в монолитном материале СОП, предназначен¬ 
ного для контроля точности результатов спектрального 
анализа легированных сталей. Материал СОП приго¬ 
товлен в количестве пяти экземпляров. Учитывая назна¬ 
чение СОП, измерения проводили на квантометре 
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ARL — 31000. Для каждого экземпляра СОП выполня¬ 
ли по три серии измерений аналитического сигнала из¬ 
мерительной установки (в каждой серии два параллель¬ 
ных измерения). Порядок съемки экземпляров в преде¬ 
лах серии рандомизировали с использованием таблицы 
случайных чисел. Результаты исследования однород¬ 
ности приведены в табл. 5.5. 

Т А Б Л И Ц А 5.5 


РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ ОДНОРОДНОСТИ МОНОЛИТНОГО 
МАТЕРИАЛА ООП ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА 
ЛЕГИРОВАННОЙ СТАЛИ 



По результатам предварительного анализа содержа¬ 
ние фосфора в СОП равно 0,01%. Допускаемые расхож¬ 
дения d 3 между результатами трех параллельных изме¬ 
рений по аттестату на методику выполнения измерений 
для содержания фосфора от 0,010 до 0,025% равны 
0,004% или в показаниях регистрирующего прибора 
квантометра ds,x = 200. Как следует из приведенных в 
табл. 5.5 данных, все,/?,•<0,4 d 3iJC = 80 и <l,2d 3X =240, 
т. е. материал СОП достаточно однороден и может быть 
передан на аттестационный анализ. 

Пример 2. Исследована однородность распределения 
серы в монолитном материале СОП, предназначенного 
для контроля точности результатов спектрального ана¬ 
лиза углеродистой стали. Материал СОП приготовлен в 
количестве В =23 экземпляров. Учитывая назначение 
СОП, измерения проводили на квантометре ARL —31000. 
Для каждого экземпляра СОП выполняли k=2 серии 
измерений аналитического сигнала Xj измерительной 
установки (в каждой серии по р = \ паре параллельных 
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измерений). Порядок съемки экземпляров в пределах 
серии рандомизировали с использованием таблицы слу¬ 
чайных чисел. Исходные данные и результаты вычисле¬ 
ний приведены в табл. 5.6 и 5.7. 

ТАБЛИЦА 5.6 

ИСХОДНЫЕ ДАННЫЕ И РЕЗУЛЬТАТЫ ПРЕДВАРИТЕЛЬНЫХ 
ВЫЧИСЛЕНИИ по КАЖДОЙ СЕРИИ ИЗМЕРЕНИИ при исследовании 
ОДНОРОДНОСТИ распределения серы в материале соп для 
СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА 



По результатам предварительного анализа, выпол¬ 
ненного на квантомере ARL — 31000, содержание серы 
в СОП равно 0,022%. Допускаемые расхождения d 3 ме¬ 
жду результатами трех параллельных измерений содер¬ 
жания серы от 0,010 до 0,025% в соответствии с ГОСТ 
18895—81 равны 0,004% или в показаниях регистрирую¬ 
щего прибора квантометра <2 3 ,х= 150. 

Как следует из приведенных в табл. 5.7 данных, для 
экземпляра с номером 10 усредненное значение размаха 
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Т А Б Л И Ц А 5.7 


РЕЗУЛЬТАТЫ ВЫЧИСЛЕНИИ ПО ДАННЫМ ВСЕХ СЕРИИ ИЗМЕРЕНИИ 
ПРИ ИССЛЕДОВАНИИ ОДНОРОДНОСТИ РАСПРЕДЕЛЕНИЯ СЕРЫ В 
МАТЕРИАЛЕ СОП-18 ДЛЯ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА 


Номер экземпля¬ 
ра. І 

«і 

Х і 

A X 1 

дхП) 

,1 

23 

1391 

18 

14 

2 

14 

1366 

7 

,11 

3 

14 

1369 

4 

8 

4 

24 

1361 

12 

16 

5 

12 

1448 

75 

71 

6 

6 

1399 

26 

22 

7 

12 

1350 

23 

27 

8 

43 

1262 

111 


9 

15 

1353 

20 

24 

10 

112 

1393 

20 


11 

11 

1370 

3 

7 

12 

7 

1365 

8 

12 

13 

12 

1370 

3 

7 

14 

39 

1370 

3 

, 7 

15 

10 

1384 

11 

7 

16 

•15 

1364 

9 

13 

17 

.11 

1391 

18 

14 

18 

22 

1384 

11 

7 

19 

34 

1381 

8 

4 

20 

19 

1379 

6 

2 

21 

31 

1379 

6 

2 

22 

19 

1387 

14 

10 

23 

29 

1366 

7 

11 

Среднее 

_ 

1373 

- 

- 


Х (1) = 1377 


= 112 превышает допускаемое значение 0,4d 3 ,x = 60, 
а отклонение Л/ для 8-го экземпляра от общего среднего 
превышают C 3 d 3 ,;r = 0,6 cf 3 ,x = 90. Указанные экземпляры 
были исключены из материала СОП. 

По данным измерений 21 оставшегося экземпляра 
были вновь вычислены и АЛ/ 1 *. Все значения Rj и 
АЛ/ не превышают допускаемые значения, поэтому вы¬ 
числения были продолжены. 

Суммы квадратов равны: 

- 244431 — 8684809 - = 

42 



21-2 


37650; 
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SS L 


= 11901; 

SSm = 


Ш 

21 

I; 

iiM 


= 16781; 

S S B = s S n0JIH — S S M - S S L = 8968. 
Дисперсии равны 
5м = S . Sm - = 839; 


21- 


ssl 


SS B 


21 ( 21 - 1 )— ( 2 — 1 ) 


- = 448. 


Значения 

I^Sm « 29 < 0,6 d 3 , x = 90; 
ѴЙ «21 <0,45d 3 ,x = 67, 


t. e. материал СОП достаточно однороден и может быть 
передан на аттестационный анализ. 


5.8. Порядок установления значений 
аттестуемых характеристик СОП 

Значение аттестуемых характеристик СОП устанав¬ 
ливают на основе передачи размера величин, характе¬ 
ризующих содержание компонентов, от соответствую¬ 
щих типов ГСО для химических методов анализа. Ат¬ 
тестацию проводят при выполнении следующих условий: 
ГСО и СОП относятся к одному и тому же виду матери¬ 
ала; наличие прочих компонентов, их концентрация, а 
также поведение материала в процессе анализа (напри¬ 
мер, растворимость) не препятствуют использованию од¬ 
ной и той же методики выполнения измерений химиче¬ 
ского состава ГСО и СОП; концентрация Ссоп ком¬ 
понента в СОП и значение соответствующей аттестован¬ 
ной характеристики С° ГСО отличаются не более чем в 
два раза (Ссоп оценивается по результатам предва- 
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рительного анализа СОП). Допускается получать близ¬ 
кие количества компонента путем использования разных 
по величине навесок ГСО и СОП, если значение аттесто¬ 
ванной характеристики ГСО и содержание компонента 
в СОП отличаются не более чем в три раза. 

Основные этапы установления значений аттестуемых 
характеристик СОП: отбор проб; выбор методики ана¬ 
лиза; выполнение анализа; обработка результатов экс¬ 
перимента. Для определения значения аттестуемых ха¬ 
рактеристик СОП используют стандартизованные или 
аттестованные методики химического анализа. Погреш¬ 
ность установления аттестуемой характеристики СОП 
не должна превышать 0,4 допускаемых расхождений ре¬ 
зультатов трех параллельных измерений, регламентиру¬ 
емых соответствующим стандартом или аттестатом на 
методику выполнения измерений. По разрешению ИСО 
ЦНИИчермета допускается установление состава СОП 
спектральными методами. 

5.9. Методика установления значений 
аттестуемых характеристик СОП 

От материала СОП, признанного по результатам ис¬ 
следования достаточно однородным, отбирают 20 проб. 
Значения аттестуемых характеристик СОП устанавлива¬ 
ют два квалифицированных сотрудника с использовани¬ 
ем шифрованных навесок материала СОП и ГСО. При 
установлении химического состава параллельно с анали¬ 
зом каждой навески СОП воспроизводят значение соот¬ 
ветствующей аттестованной характеристики в навеске 
ГСО. Каждый сотрудник выполняет две серии парал¬ 
лельных измерений СОП и ГСО. Число пар проб в од¬ 
ной серии должно быть пять. Если монолитные СОП при¬ 
готовлены в одном экземпляре, выполняют одну серию 
измерений. Результаты установления значения аттестуе¬ 
мой характеристики СОП представляют в форме, пока¬ 
занной в табл. 5.8, где: С ѵд — результат ѵ-того (ѵ=1,5) 
измерения ^-той серии (^=1,4) аттестуемого содержа¬ 
ния компонента в материале СОП; С° ч —результат 
ѵ-того воспроизведения в ^-той серии измерений значе¬ 
ния соответствующей аттестованной характеристики 
ГСО; jR q — размах результатов измерений каждого вида 
материала в ^-той серии: 

/?, = (Сшах-С тіп ) 9 ; (5.32) 
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Номер серин, q 

- 

% 

tq 

2 S S 3 S 

О щ Сц Сц Щ 

1 

1 


oj 


V 

ПГ 

b 

1 

|tr 


о 3 о 8 o S o S o S 

e? 

1 


с 


Сц* Сц hj Сц h? 

1 

1 


* 


V 

Го” 

о 

1 

nr 

? 

o S o 8 cl cl cl 

D? 

1 


" 


Я a S 3 s 

Uq Uj Сц tq Cq 
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(5.33) 


$ = (Стах-С 0 ті „) 9 ; 

C° q — воспроизведенное в < 7 -той серии значение аттесто¬ 
ванной характеристики ГСО; Е ѵд — разность результатов 
измерений С ѵд — , в ѵ-той паре проб < 7 -той серии. 

Результаты измерений в каждой серии удовлетвори¬ 
тельны, если: 

R q < l,2d,fa = ITT), (5.34) 

|С“ — C°|<0,5d 3 . (5.35) 

При удовлетворительных результатах измерений во 
всех сериях вычисляют значение Е ѵд , среднюю разность 
результатов пар измерений Е 

(5.зб) 

и CKO % 

< 5 - 37 > 

4= 1 ѵ=1 

Значение аттестованной характеристики в СОП опре¬ 
деляют по формуле 

Ссоп — С° -Г Е, (5.38) 

а погрешность значения Ссоп (для доверительной ве¬ 
роятности 0,95) — по уравнению 

Дд con = kSz , (5.39) 


2.1S- + A aco 




S-+^ 

E Уз“ 


(5.40) 

(5.41) 


(Дасо — приведенная в свидетельстве погрешность атте¬ 
стованной характеристики ГСО). 
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При аттестации монолитного СОП, приготовленного 
в одном экземпляре, значения Sg- и К вычисляют по фор¬ 


мулам 



(5.42) 


(5.43) 


При отсутствии ГСО, необходимых для аттестации 
СОП, план эксперимента по установлению аттестуемых 
характеристик согласуют с ИСО ЦНИИчермета. В этом 
случае допускается использование синтетических смесей, 
ГСО с добавлением необходимого количества аттестуе¬ 
мого компонента, смеси материалов разных ГСО; уста¬ 
новление значений аттестуемой характеристики путем 
кругового эксперимента и т. д. 


5.10. Пример установления значений 
аттестуемых характеристик СОП 

Аттестовали содержание фосфора в СОП, предназна¬ 
ченном для контроля точности измерений химического 
состава литейного чугуна. По результатам предвари¬ 
тельного анализа содержание фосфора в СОП 0,15%; 
для установления значения аттестуемой характеристики 
выбрали ГСО состава чугуна передельного с аттестован¬ 
ным содержанием фосфора 0,147%. 

От материала СОП после положительного заключе¬ 
ния о его однородности отобрали 20 проб. Содержание 
фосфора определяли согласно методике химического 
анализа по ГОСТ 22536.3—77 (раздел 3) двое сотрудни¬ 
ков с использованием шифрованных навесок. Каждый 
сотрудник выполнял две серии параллельных измерений 
СОП и ГСО. Во всех сериях проанализировали по пять 
пар проб. Результаты установления содержания фосфо¬ 
ра приведены в табл. 5.9. 

Допускаемые расхождения d 3 между результатами 
трех параллельных измерений по ГОСТ 22536.3—77 для 
содержания фосфора от 0,10 до 0,25% равны 0,010%. 
Как следует из приведенных в табл. 5.9 данных, все 


/г,<1,2 <*8 = 0,012% и (С® —С°)<0,5 d 3 =0,005, т. е. 
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РЕЗУЛЬТАТЫ УСТАНОВЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ ФОСФОРА В 
МАТЕРИАЛЕ СОП ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА ЛИТЕЙНОГО ЧУГУНА 


№ 

Номер серии, q 

I 

2 

с ѵ1 

„0 

С Ѵ 1 

в ѵ , 

C v2 

„0 

c v2 

£ V2 


I оператор 

1 

0,147 

0,148 

-0,001 

0,148 

0,147 

0,001 

2 

0,148 

0,146 

0,002 

0,148 

0,145 

0,003 

3 

0,152 

0,148 

0,004 

0,151 

0,147 

0,004 

4 

0,152 

0,148 

0,004 

0,151 

0,145 

0,006 

5 

0,142 

0,146 

—0,004 

0,144 

0,144 

0,0 

Сумма 

— 

0,736 

— 

- 

0,728 

— 

с" 

— 

0,147 

— 

— 

0,146 

— 

С£-С0 

- 

0 



0,001 

- 


Продолжены е табл. S.9 


№ 

3 

4 

C V3 

c v3 

£ V3 

Cy4 


Яу4 


2 оператор 

1 

0,149 

0,141 

0,008 

0,150 

0,141 

0,009 

2 

0,149 

0,147 

0,002 

0,149 

0,146 

0,003 

3 

0,150 

0,143 

0,007 

0,150 

0,142 

0,008 

4 

0,149 

0,145 

0,004 

0,144 

0,138 

0,006 

5 

0,147 

0,144 

0,003 

0,150 

0,141 

0,009 

Сумма 

— 

0,720 

— 

— 

0,708 

— 

c“ 

— 

0,144 

— 

— 

0,142 

— 

Cj-Co 

- 

0,003 

- 

- 

0,005 

- 


результаты измерений во всех сериях удовлетвори¬ 
тельны. 

4 5 

Результаты вычисления значений Е и 2 2 (^ѵ« — 

— Е) 2 приведены в таблице 5.10. 

Вычисляем 


S w 


Y 


_ L -0,000224 

20-19 


да 0,00077; 


6 Зак. 263 
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ТАБЛИЦА 5.1в 


РЕЗУЛЬТАТЫ ВСПОМОГАТЕЛЬНЫХ РАСЧЕТОВ ДЛЯ УСТАНОВЛЕНИЯ 
СОДЕРЖАНИЯ ФООФѲРА В СОП ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА ЛИТЕЙНОГО 
ЧУГУНА 



Е 

\q 

Е ~ Е 

(Е —Е )* 

ѵ? 

1 

—0,001 

—0,005 

0,000025 

‘ 2 

0,002 

—0,002 

0,000004 

3 

0,004 

0 

0 

4 

0,004 

0 

0 

5 

—0,004 

—0,008 

0,000064 

6 

0,001 

—0,003 

0,000009 

7 

0,003 

—0,001 

0,000001 

8 

0,004 

0 

0 

9 

0,006 

0,002 

0,000004 

10 

0 

—0,004 

0,000016 

/ 11 

0,008 

0,004 

0,000016 

12 

0,002 

—0,002 

0,000004 

13 

0,007 

Q,003 

0,000009 

14 

0,004 

0 

0 

/ 15 

0,003 

—0,001 

0,000001 

16 

0,009 

0,005 

0,000025 

, 17 

0,003 

—0,001 

0,000001 

18 

0,008 

0,004 

0,000016 

J9 

0,006 

0,002 

0,000004 

20 

0,009 

0,005 

0,000025 

Сумма 

0,078 

— 

0,000224 

Е 

0,004 

1 

— 


Ссоп = с» + Б = 0 147 + 0,0004 = 0,151. 


По свидетельству ГСО Д А со = 0,002%. 

S 2 = + S| = -у/".+ 0,00077 2 « 

*0,0014; 


2.1S- + A 


2,1-0,00077 + 0,002 


s*+- 


0,00077+ 

Уз 


У г 

Адсо = = 1,88-0,0014 * 0,003; 

Дасоп < 0,4 d 3 = 0,004%, 


Установленное содержание фосфора в СОП 


Сооп = (0,151 ± 0,003)%. 
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5.11. Методика установления 
аттестуемых характеристик СОП 
на основе спектроаналитических измерений 

При установлении значения аттестуемых характери¬ 
стик СОП должна использоваться стандартизованная 
«ли аттестованная методика спектрального анализа. При 
внедрении новых методик выполнения измерений допу¬ 
скается осуществление одновременной аттестации СОП и 
МВИ. Градуировочные характеристики, используемые» 
для преобразования аналитического сигнала «з единиц 
шкалы выходного отсчетно-регистрирующего прибора 
измерительной установки в единицы массовой доли, 
должны быть установлены по СО состава категории ГСО 
и СОП или по производственным пробам нормального 
технологического процесса, состав которых определен с 
помощью стандартизованной или аттестованной методи¬ 
ки химического анализа. Для установления значения ат¬ 
тестуемой характеристики выполняют 5 серий измере¬ 
ний в разные дни работы спектральной установки. В с^- 
рии производят по две пары параллельных (выполня¬ 
емых одно за другим на одной поверхности) измерении. 
Промежуток времени между парами измерений в серии 
должен быть не менее 30 минут. В том числе, если ат¬ 
тестуется комплект или партия СОП, порядок пар парал¬ 
лельных измерений в серии рандомизируют. Результаты 
измерений упорядочивают и представляют в форме, по¬ 
казанной в табл. 5.11, где: 

С ѵ? — результат і-того_(і= 1,2) «ераллельного изме¬ 
рения в ѵ-той паре (ѵ=1,2) g -той серии (д=1,5); 


ТАБЛИЦА 5.11 

ФОРМА ПРЕДСТАВЛЕНИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ УСТАНОВЛЕНИЯ АТТЕСТУЕ¬ 
МОЙ ХАРАКТЕРИСТИКИ СОП 


I о- 




Номер 


V 



lo* 

1 

2 

измерения, і 

R, 

С х 

изм^ереІТия, 1 

R, 

c. 

. 1 . 

1 


1 

С„ 1 

Си* 

Rn 

Си 

Cm 

C m 

Ru 

Cl, 

c[ 


Сги 

С 2 и 

Rn 

С 2 1 

C 221 

C 222 

R™ 

c 22 

c 2 


C q п 

CqU 

Rql 


C 9 n 

c,a 

Rq2 

Cq2 

C, 
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iftgv — размах результатов параллельных измерений 
для ѵ-той пары в < 7 -той серии 

Rq ѵ = (Стах — C m in)< ѵ q\ (5.44) 

C gv — среднее арифметическое значение результатов 
параллельных измерений для ѵ-той пары в ^-той серии 


Г 4- с„ 

Сдѵ= (5.45) 

С д — среднее арифметическое значение результатов 
параллельных измерений для < 7 -той серии. 

Результаты измерений в каждой серии являются 
удовлетворительными, если 


/? 9Ѵ < 0,844, (5-46) 

Если условие не выполняется для одной серии, данная 
серия повторяется. При невыполнении условий для двух 
серий весь эксперимент повторяется после выявления на¬ 
рушений хода анализа. Результаты измерений во всех 
сериях признают удовлетворительными, если отношения 
(С — Cq min ): S B и (Cq max — C):S B меньше 1,7. 

Величины С и S B определяют уравнениями 

5 

. 2 =. 

-. [(5-47) 


5. = /^. (5.48, 

Если результаты измерений признаны удовлетвори¬ 
тельными, С принимается в качестве значения аттесто¬ 
ванной характеристики СОП. Погрешность установления 
значения аттестованной характеристики (для довери¬ 
тельной вероятности 0,95) вычисляют по формуле 
Аас оп = 1,2 S B . Погрешность установки аттестован- 
ной характеристики не должна превышать 0,4 d s . 

5.12. Порядок исследования стабильности 
химического состава дисперсного материала СОП 


Необходимость и периодичность исследования ста¬ 
бильности химического состава дисперсного материала 
СОП устанавливают при разработке технического за¬ 
дания. При отсутствии экспериментальных данных по 
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стабильности химического состава (иля аналогичных 
данных по ГСО) проверку стабильности проводят не ре¬ 
же одного раза в год. Для исследования стабильности 
химического состава при выпуске СОП часть дисперсно¬ 
го материала в количестве, достаточном для исследова¬ 
ния, запаивают в стеклянные ампулы. Основные этапы 
исследования стабильности химического состава СОП: 
выбор методики анализа; выполнение анализа; обработ¬ 
ка результатов эксперимента. Для исследования стабиль¬ 
ности химического состава используют стандартизован¬ 
ные или аттестованные МВИ. 

5.13. Методика исследования стабильности 
химического состава дисперсного материала СОП 

При исследовании стабильности аттестованных ха¬ 
рактеристик СОП параллельно с анализом каждой на¬ 
вески материала СОП, хранящегося в ампулах, измеря¬ 
ют содержание того же компонента в навеске материа¬ 
ла СОП, хранившегося в обычных условиях. 

Измерения выполняют с использованием шифрован¬ 
ных навесок сериями по пять пар проб в каждой. Всего 
выполняют четыре серии измерений. Результаты иссле¬ 
дования стабильности материала СОП представляют в 
форме, показанной в табл. 5.12, 5.13 где: 

Сѵ< 7 ,а — рез ультат ѵ-того (ѵ— 1,5) воспроизведения 
< 7 -той (<7=1,4) серии измерений содержания контроли¬ 
руемого компонента в материале СОП, хранившегося в 
ампулах; 

Cvq,-> — результат ѵ-того воспроизведения в ^-той се¬ 
рии измерений содержания контролируемого компонен¬ 
та в материале СОП, хранившемся в обычных условиях; 

iR q — размах результатов измерений химического со¬ 
става каждого вида материала СОП в <?-той серии: 

Rq, а' = (С,'. max — С а < m in)f , (5.49) 

Rq, о = (Со, max — Со, min)? 1 

C q — среднее арифметическое значение результатов 
измерений химического состава в каждом виде материа¬ 
ла СОП в q -тои серии: 

1 5 5 

с ?.а' = т2 с ѵ?. а'. С„, 0 = |2с„, 0 ; (5.50) 

Ѵ=1 5 V—1 

E vg — разность результатов измерений химического 
состава ѵ-той пары проб в ^-той серии: 
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ТАБЛИЦА 5.13 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ СТАБИЛЬНОСТИ ОБЩЕГО СОДЕРЖАНИЯ 
МАРГАНЦА В СОП ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА МАРГАНЦЕВОЙ РУДЫ 




Номер серии 

» Q 




1 1 2 

ры° М пр Р об а ѵ 

1-й оператор 




С ѵ2 а' 

С „ „ 

Е . 






Ѵ2 ,0 

ѵ2 

1 

48,54 

48,59 

—0,05 

48,20 

48,36 

—0,16 

2 

48,54 

48,42 

0,12 

48,21 

48,16 

0,05 

3 

48,26 

48,33 

-0,07 

48,20 

48,37 

-0,17 

4 

48,36 

48,29 

0,07 

48,39 

48,17 

0,22 

5 

48,36 

48,42 

-0,06 

48,14 

48,34 

—0,20 

R q 

0,28 

0,30 

- 

0,25 

0,21 

- 

c q 

48,41 

48,41 

- 

48,23 

48,28 

- 

e'er -с °оп 

0,09 

0,09 

- 

—0,09 

—0,04 

- 


3 1 4 

Номер па¬ 

2-й оператор 

ры проб ѵ 

с ѵЗ,а' 

С ѵЗ о 

В ѵЗ 

с ѵ4,а' 

С ѵ4 о 

Е 

1 

48,46 

48,46 

0 

48,45 

48,50 

—0,05 

2 

48,50 

48,50 

0 

48,40 

48,25 

0,15 

3 

48,21 

48,39 

—0,18 

48,29 

48,25 

0,04 

4 

48,24 

48,34 

—0,10 

48,50 

48,42 

0,08 

5 

48,25 

48,38 

—0,13 

48,30 

48,39 

-0,09 

R q 

0,29 

0,16 

- 

0,21 

0,25 

- 

c q 

48,33 

48,41 

- 

48,39 

48,36 

- 

с ? —с соп 

0,01 

0,09 

- 

0,07 

0,04 

- 


Еѵ <7 — С ѵ? , а- С Ѵ9 , о- (5.51) 

Результаты каждой серии измерений химического со¬ 
става материала, хранившегося в аміпулах и в обычных 
условиях, считают удовлетворительными, если 

167 






























R q .^\,2d a (q= 1, 4), (5.52) 

/ C q - Ссоп/ ^ 0,5 d 3 (q = 174). (5.53) 

Если результаты измерений всех серий удовлетвори¬ 
тельны, вычисляют значения E vq , среднее значение Ё: 

ё = -5-ІІеѵ* < 5 - 54 ) 

и СКО %: 

(5.55) 

Ѵ=1 ѵ=1 

Химический состав материала СОП считают стабиль¬ 
ным, если 

\E\/S W ^l. (5.56) 


По согласованию с ИСО ЦНИИчермета допускается 
применение других способов исследования стабильности 
химического состава материала СОП. 

5.14. Пример исследования стабильности 
химического состава дисперсного материала СОП 

Стабильность химического состава дисперсного мате¬ 
риала СОП марганцевой руды исследовали по стабиль¬ 
ности общего содержания марганца. Измерения содер¬ 
жания марганца общего в навесках материала СОП, 
хранившегося в ампулах и в обычных условиях, выпол¬ 
няли по ГОСТ 22772.2—77 два сотрудника с исполь¬ 
зованием шифрованных навесок. Каждый сотрудник вы¬ 
полнял две серии измерений химического состава пяти 
пар проб в каждой серии. Результаты исследования ста¬ 
бильности химического состава материала СОП приве¬ 
дены в табл. 5.13. 

Установленное содержание марганца общего в СОП 
Ссоп = 48,32%. Допускаемые расхождения d ^ между ре¬ 
зультатами двух параллельных измерений по ГОСТ 
22772.2—77 для содержаний марганца от 30,0 до 50,0% 
равны 0,30%, следовательно, d 3 = 1,2 <4=0.36. Как следу¬ 
ет из приведенных данных, все R q < 1,2 da=0,43% и /С, — 
—Ссоп/'<0,5 с/ 3 = 0, 1 8 %, т. е. результаты измерений всех 
серий удовлетворительны, 


Щ 



Результаты вычислений £ и 2 2 (Е„ д —Е) 2 приве- 

9=1 ѵ=1 

дены в табл. 5.14. 

ТАБЛИЦА 5.14 

РЕЗУЛЬТАТЫ ВСПОМОГАТЕЛЬНЫХ РАСЧЕТОВ ДЛЯ ИССЛЕДОВАНИЯ 
СТАБИЛЬНОСТИ ОБЩЕГО СОДЕРЖАНИЯ МАРГАНЦА В СОП ХИМИЧЕ¬ 
СКОГО СОСТАВА МАРГАНЦЕВОЙ РУДЫ 


№п. п. 

Е 

\q 

E vq ~ Е 

(£ — £)• 

Ѵ<7 

1 

—0,05 

—0,024 

0,000576 

2 

0,12 

0,146 

0,021316 

3 

—0,07 

—0,044 

0,001936 

4 

0,07 

0,096 

0,009216 

5 

—0,06 

—0,034 

0,001156 

6 

—0,16 

—0,134 

0,017956 

7 

0,05 

0,076 

0,005776 


—0,17 

—0,144 

0,020736 

9 

0,22 

0,246 

0,060516 

10 

—0,20 

—0,174 

0,030276 

11 

0 

—0,026 

0,000676 

12 

0 

—0,026 

0,00067(6 

13 

—0,18 

—0,154 

0,023716 

14 

—0,10 

—0,074 

0,005476 

15 

—0,13 

—0,104 

0,010816 

,16 

—0,05 

—0,024 

0,000576 

17 

0,15 

0,176 

0,030976 

18 

0,04 

0,066 

0,004356 

19 

0,08 

0,106 

0,011236 

20 

—0,09 

—0,064 

0,004096 

Сумма 

—0,53 

— 

0,262060 

Е 

—0,026 

- 

— 


Вычисляем 

% = л / —— • 0.262 = 0,026, 

Е V 20-19 
Ё _ 0,026 _ j 

% 0,026 

т. е. по результатам выполненного исследования стабиль¬ 
ность химического состава материала СОП можно счи¬ 
тать удовлетворительной. 

5.15. Порядок оформления результатов изготовления, 
исследования и аттестации СОП 

Результаты изготовления, исследования и аттестации 
СОП для контроля продукции оформляют в виде научно- 
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технического отчета, подписанного исполнителями ра¬ 
бот и утвержденного главным инженером предприятия 
(организации). В отчете излагают: основные цели и за¬ 
дачи, достижение которых обеопечивается применением 
разработанного СОП; описание технологии приготовле¬ 
ния материала 'СОП, использованных методов и условий 
наследования материала СОП, обработка эксперимен¬ 
тальных данных и полученных результатов; количество 
приготовленного материала СОП. 

Требования к оформлению результатов изготовления, 
исследования и аттестации СОП для контроля техноло¬ 
гических процессов устанавливает руководитель пред¬ 
приятия (организации). 

Упаковка каждого экземпляра СОП должна обеспе¬ 
чивать его сохранность при транспортировке и хранении 
и иметь этикетку, в которой указывают наименование 
предприятия (организации) — разработчика СОП, наи¬ 
менование СОП и его номер по отраслевому реестру 
(СОП для контроля продукции) іили реестру предприя¬ 
тия (СОП для контроля технологических процессов). 

5.16. Построение, содержание 
и изложение свидетельства на СОП 

5.16.1. Построение свидетельства 

Свидетельство на СОП оформляют на листах форма¬ 
та А4 или А5 (ГОСТ 9327—60). Текст свидетельства вы¬ 
полняют либо машинописным способом на одной сторо¬ 
не листа через два интервала, либо типографским в со¬ 
ответствии с требованиями, предъявляемыми к изданиям, 
изготовленным типографским способом. Отдельные сло¬ 
ва, формулы, условные знаки вписывают в текст свиде¬ 
тельства чертежным шрифтом черной тушью. От края 
листа до границ текста должны быть расстояния слева 
не менее 25 мм, справа 10 мм, сверху и снизу по 22 мм. 

Допускается исправлять опечатки и ошибки, обнару¬ 
женные в процессе оформления свидетельства, аккурат¬ 
ной подчисткой и нанесением на том же месте исправлен¬ 
ного текста машинописью или черной тушью. Повреж-' 
дения листов, помарки и следы неполностью удаленного 
прежнего текста не допускаются. 

5.16.2. Содержание свидетельства 

Свидетельство на СОП имеет шесть полей. На них 
указывают: на поле 1 — наименование организации — 


170 


разработчика СОП; на поле 2 — наименование докумен¬ 
та (с указанием наименования СОП и его номера по от¬ 
раслевому реестру СОП или реестру предприятия); 

на поле 3 — пункты, определяющие назначение СОП, 
наименование и значение аттестуемых характеристик, 
значение погрешности, дополнительные сведения (при 
необходимости); наименование документов, определяю¬ 
щих порядок применения СОП, условия хранения и тран¬ 
спортирования, срок действия и дата выпуска; 

на поле 4 — заключение, содержащее указание о про¬ 
ведении метрологической экспертизы, утверждении и 
внесении данного типа СОП в отраслевой реестр СОП 
или реестр предприятия; 

на полях 5 и 6 — подписи руководителя предприятия 
(организации) — разработчика СОП и директора ИСО 
ЦНИИчермета (в случае СОП для контроля продукции) 
соответственно. 

При отсутствии нормативно-технической документа¬ 
ции, определяющей порядок и условия применения СОП 
для градуировки СИ, обязательным приложением к сви¬ 
детельству является соответствующая инструкция, ут¬ 
вержденная руководителем предприятия (организа¬ 
ция) — разработчика СОП. 

Термины, определения, обозначения, единицы физиче¬ 
ских величин, применяемых в свидетельстве, должны 
соответствовать действующим нормативным документам. 
В свидетельствах допускается ссылка на стандарты, тех¬ 
нические условия, инструкции и т. д. При ссылках на 
стандарты указывают только обозначение стандарта без 
наименования; в остальных случаях указывают название 
документа и наименование утвердившей его организации. 

В тексте свидетельства не допускается: использовать 
обозначения физических величин, если их употребляют 
без цифр, за исключением единиц физических величин в 
заголовках и боковиках таблиц; применять сокращен¬ 
ные слова, кроме установленных правилами русской ор¬ 
фографии и пунктуации, а также соответствующими го¬ 
сударственными стандартами; употреблять математиче¬ 
ские знаки без цифр, например, ± (плюс — минус), % 
(процент); применять сокращенное наименование стан¬ 
дартов (ГОСТ, ОСТ, РСТ, СТП) без регистрационного 
номера. 

5.16.3. Изложение свидетельства 

Наименование предприятия (организации) — разра¬ 
ботчика СОП указывают без сокращения, прописным 


шрифтом без разрядки посередине строки. Наименова¬ 
ние документа указывают в центре листа в три строки: 
на первой строке —слово «Свидетельство» прописным 
шрифтом в разрядку; на второй — наименование СОП, 
прописным шрифтом без разрядки; на третьей — обозна¬ 
чение СОП прописным шрифтом без разрядки. В наиме¬ 
новании СОП после слов «Стандартный образец соста¬ 
ва» должно следовать наименование материала СОП 
(тип, марка). 

Пункты поля 3 имеют порядковую нумерацию и обо¬ 
значаются арабскими цифрами с точкой в конце номера. 
После наименования пунктов ставят двоеточие, наиме¬ 
нование подчеркивают. 

При указании назначения СОП необходимо руковод¬ 
ствоваться формулировками, установленными ГОСТ 
8.315—78, например, «Стандартный образец предприятия 
предназначен для контроля точности результатов анали¬ 
за стали легированной (ГОСТ 4543—71) при контроле 
продукции». Ссылка на стандарт или технические усло¬ 
вия на марку соответствующего материала обязательна, 
но не может рассматриваться как ограничение области 
применения СОП. 

В качестве погрешности СОП приводят предельное 
значение погрешности аттестуемой характеристики, вы¬ 
раженное в абсолютные процентах, с обязательным ука¬ 
занием значения доверительной вероятности, которой 
она соответствует. Числовое значение аттестуемой харак¬ 
теристики должно оканчиваться десятичным знаком то¬ 
го же разряда, что и значение погрешности. Числовое 
значение погрешности не должно содержать более двух 
значащих цифр. 

В пункте «Дополнительные сведения» приводят ми¬ 
нимально допускаемую навеску СОП; содержания ком¬ 
понентов, определенные ориентировочно для характери¬ 
стики общего состава образца; особенности технологии 
приготовления СОП и т. д. Условия хранения и тран¬ 
спортирования СОП указывают в соответствующем пунк¬ 
те свидетельства. 

При указании срока действия СОП приводят кон¬ 
кретный интервал времени, исчисляемый с момента ут¬ 
верждения; формулировка «не ограничен» недопустима. 
Необходимость проверки стабильности аттестованных 
характеристик оговаривают в свидетельстве с указани¬ 
ем организации, ответственной за исследование стабиль¬ 
ности, например, «3 года с последующей проверкой ста- 
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бильности Златоустовским металлургическим заводом». 

Дата выпуска СОП определяется датой его утверж¬ 
дения. Реквизиты, содержащие подписи руководителя 
предприятия (организации) и директора ИСО ЦНИИ- 
чермета, а также заключение об утверждении данного 
типа образца приводят без сокращения, строчным шриф¬ 
том без разрядки. 

Бланки свидетельств на СОП для контроля продук¬ 
ции рассылаются ИСО ЦНИИчермета по запросу пред¬ 
приятий. 

5.17. Порядок проведения метрологической экспертизы, 
утверждения, регистрации и учета СОП 

Все СОП для контроля продукции проходят метро¬ 
логическую экспертизу и утверждение в ИСО ЦНИИ¬ 
чермета. На метрологическую экспертизу в ИСО ЦНИИ¬ 
чермета предприятие (организация) — разработчик СОП 
представляет отчет с приложением технического задания 
(один экземпляр) и проект свидетельства (два экземпля¬ 
ра). ИСО ЦНИИчермета выполняет метрологическую 
экспертизу результатов изготовления, исследования и 
аттестации СОП в течение месяца со дня поступления 
материалов. При возникновении вопросов и замечаний 
по метрологической экспертизе предприятию (организа¬ 
ции) — разработчику СОП направляют запрос или воз¬ 
вращают материалы на доработку. В этом случае срок 
экспертизы исчисляют с момента получения ответа на 
замечания или материалов после доработки. 

При проведении метрологической экспертизы устана¬ 
вливают обоснованность разработки СОП; выполнение 
требований к приготовлению материала и исследованию 
его химической однородности; обоснованность выбора 
способа установления значений аттестуемых характери¬ 
стик; соответствие погрешности значений аттестуемых 
характеристик метрологическим требованиям; необходи¬ 
мость экспериментальной проверки данных, представлен¬ 
ных организацией-разработчиком СОП; выполнение тре¬ 
бований к контролю стабильности химического состава; 
правильность оформления технического задания, отчета 
по изготовлению и аттестации и свидетельства на СОП. 

Выпуск СОП считается обоснованным, если он раз¬ 
рабатывался для целей, указанныхъ п. 5.1; во всех ос¬ 
тальных случаях организация-разработчик обязана 
представить материалы, объясняющие .причины выпуска 
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ООП. При проверке выполнения требований к приготов¬ 
лению материала устанавливается соответствие условий 
приготовления материала предъявляемым требованиям; 
оптимальность гранулометрического состава дисперсно¬ 
го материала; соблюдение требований к расфасовке и 
упаковке; наличие сведений о количестве готового ма¬ 
териала и предполагаемом сроке использования СОП и 
их соответствие требованиям отраслевых методических 
указаний. При использовании организацией-разработчи- 
ком СОП не опробованных в ИСО ЦНИИчермета тех¬ 
нологических схем переработки материала СОП в отче¬ 
те должны содержаться сведения, достаточные для за¬ 
ключения о соответствии условий приготовлении мате¬ 
риала предъявляемым требованиям. 

При наличии замечаний, которые не могут быть уст¬ 
ранены организацией-разработчиком СОП (например, 
приготовление материала способами, не обеспечивающи¬ 
ми его необходимое качество), экспертиза прекращается, 
организации-разработчику СОП направляется заключе¬ 
ние о недопустимости утверждения и использования дан- 
него СОП. 

При применении не опробованных в институте мето¬ 
дик измерения однородности в отчете должны содер¬ 
жаться сведения, достаточные для заключения о качест¬ 
ве использованных способов исследования. 

Химико-аналитические данные, представленные в от¬ 
чете организации-разработчика СОП, не проходят экс¬ 
периментальной проверки в тех случаях, если разработ¬ 
чик СОП систематически участвует в выпуске ГСО и не 
менее 90% средних результатов, полученных от разра¬ 
ботчика СОП, включаются в свидетельства на ГСО; 
отсутствуют замечания по методикам количественного 
анализа, использованным для аттестации СОП. Если 
это требование не выполняется, у организации-разработ¬ 
чика запрашивается один экземпляр СОП, после полу¬ 
чения которого в двухмесячный срок проводится провер¬ 
ка правильности установления значений аттестованных 
характеристик. При совпадении (в пределах допускае¬ 
мых расхождений) данных проверки с результатами ор¬ 
ганизации-разработчика СОП образец подлежит утвер¬ 
ждению и регистрации в отраслевом реестре СОП; в 
противном случае материалы возвращаются разработчи¬ 
ку СОП для повторной аттестации (без указания ре¬ 
зультатов проверки в ИСО ЦНИИчермета). 
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Значения аттестуемых характеристик, устанобленныё 
спектральными методами, принимаются к рассмотрению 
только в тех случаях, когда СОП предназначен для опе¬ 
ративного контроля точности результатов спектрально¬ 
го анализа, а использованные для аттестации СОП мето¬ 
дики регламентированы государственными стандартами 
или аттестатами. 

В процессе метрологической экспертизы проверяют¬ 
ся правильность представленных в отчете расчетов и их 
соответствие использованным методикам. 

При экспертизе во все экземпляры документации на 
СОП могут вноситься исправления отдельных неточно¬ 
стей, допущенных организацией-разработчиком СОП; 
при необходимости существенных исправлений текста 
документация возвращается организации-разработчику 
СОП на доработку. Результаты метрологической экспер¬ 
тизы оформляются в виде заключения, которое подпи¬ 
сывают главный метролог ИСО ЦНИИчермета и эк- 
. сперт, проверявший материалы по разработке СОП. 

При положительных результатах метрологической 
экспертизы ИСО ЦНИИчермета утверждает данный тип 
СОП и регистрирует его в отраслевом реестре СОП. 
Один экземпляр утвержденного свидетельства возвра¬ 
щают предприятию (организации)-разработчику СОП. 
При отрицательных результатах метрологической экспер¬ 
тизы разработчику высылают мотивированное заключе¬ 
ние о несоответствии данного тина СОП установленным 
требованиям. 

Порядок метрологической экспертизы СОП для кон¬ 
троля технологических процессов, их утверждения и ре¬ 
гистрации в реестре предприятия устанавливает руково¬ 
дитель предприятия (организации). Для учета в ИСО 
ЦНИИчермета направляют свидетельство на СОП для 
контроля технологических процессов (один экземпляр). 

При регистрации каждому впервые выпускаемому ти¬ 
пу СОП присваивается обозначение, состоящее из ин¬ 
декса категории СО, регистрационного номера по от¬ 
раслевому реестру или реестру предприятия и двух по¬ 
следних цифр года утверждения, например, СОП 42—85. 
При повторном выпуске СОП обозначение, присвоенное 
ему при регистрации, сохраняют, за исключением года 
утверждения. После цифры, обозначающей год повтор¬ 
ного утверждения, добавляют букву П, указывающую 
на повторность выпуска СОП, например, СОП 42—90П. 
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5.18. СОП аналитических сигналов (СОП АС) 

5.18.1. Аттестация и применение СОП АС 

СОП АС предназначены для оперативного контроля 
стабильности градуировочных характеристик спектро¬ 
аналитических установок. Материал СОП АС имеет хи¬ 
мический состав, соответствующий экстремальным точ¬ 
кам диапазона измерений по аналитической программе, 
т. е. он не совпадает с составом контролируемого объек¬ 
та. Ввиду необходимости специальной технологической 
схемы выплавки СОП АС, которая в большинстве случа¬ 
ев не может быть реализована в условиях промышлен¬ 
ного предприятия, высоких требований к химической 
однородности и большого расхода таких образцов, при¬ 
готовление и исследования материала СОП АС прово¬ 
дятся централизованно ИСО ЦНИИчермета, который 
рассылает в заводские лаборатории отрасли образцы с 
заданным, но не аттестованным химическим составом и 
с требуемым уровнем однородности. Совместно с мате¬ 
риалом направляются проекты свидетельства установ¬ 
ленной формы, таблица расчета значений аттестуемых 
характеристик СОП АС и инструкция по их применению 
для контроля стабильности градуировочных характери¬ 
стик СИ. 

Значения аттестуемых характеристик устанавливают¬ 
ся для каждого экземпляра СОП АС предприятием, экс¬ 
плуатирующим СИ в условиях, регламентированных нор¬ 
мативно-технической документацией на стандартизован¬ 
ную или аттестованную методику, на основании 6 серий 
измерений по 3 параллельных измерения в каждой с ин¬ 
тервалом между сериями не менее одного часа. По ре¬ 
зультатам измерений для каждого контролируемого эле¬ 
мента, выраженных в показаниях отсчетно-регистриру- 
■ющего прибора СИ (или в единицах массовой доли, %) 
рассчитывают: средние арифметические значения ~X q 
аналитических сигналов для каждой серий; общее сред¬ 
нее арифметическое значение X аналитических сигналов 
для всех серий; СК.0 Sb, характеризующее рассеяние ре¬ 
зультатов измерений _между сериями; погрешность А ус¬ 
тановления значения X, равную 1,2 5&. 

Полученную оценку погрешности X сравнивают с ее 
допускаемой величиной А*=0,4 d 3 (значение d 3 , регла¬ 
ментированное стандартом или аттестатом на МВИ при 
необходимости выражают в единицах отсчетно-регистри- 
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рующего прибора СИ), и, если погрешмость_А не превы¬ 
шает допускаемую: принимают величину X в качестве 
установленных значений аттестованной характеристики 
СОП АС; оформляют свидетельство на СОП АС и при¬ 
лагаемую к свидетельству таблицу расчета значений 
аттестуемых характеристик; проводят метрологическую 
экспертизу аттестации СОП АС в порядке, установлен¬ 
ном на предприятии; после утверждения свидетельства 
главным метрологом и руководителем предприятия СОП 
АС вносят в реестр СОП данного предприятия. 

Контроль стабильности градуировочных характери¬ 
стик СИ на основе применения СОП АС выполняется в 
порядке, установленном стандартом или аттестатом на 
МВИ. Каждый экземпляр СОП АС должен применять¬ 
ся только в тех условиях, для которых установлены зна¬ 
чения аттестуемых характеристик. В случае существен¬ 
ного изменения параметров СИ в процессе эксплуатации 
(для одного или нескольких каналов) и повторной гра¬ 
дуировки значения установленных характеристик СОП 
АС подлежат переаттестации. 


5.18.2. Расчет потребности в СОП 
для контроля стабильности 
градуировочной характеристики СИ 


Рассмотрим схему расчета потребности в СОП АС на 
примере оперативного контроля стабильности градуиро¬ 
вочной характеристики оптических квантометров. Коли¬ 
чество экземпляров СОП В (1) необходимое в течение года 
для одной контролируемой точки градуировочной харак¬ 
теристики, рассчитывают по уравнению 


£(і> 


L-365-n 



(1 + «к), 


где L — количество проверок стабильности градуировоч¬ 
ной характеристики, проводимых в течение суток (для 
аттестованных МВИ L = 6); п — число параллельных из¬ 
мерений, необходимых для одной проверки (для атте¬ 
стованных МВИ п=2); «общ —общее количество еди¬ 
ничных измерений при полном использовании одного 
экземпляра СОП. 

Рабочая высота централизованно выпускаемых экзем¬ 
пляров монолитных СОП диаметром 50 мм составляет 
40 мм; на поверхности образца размещается шесть пя¬ 
тен обыскривания, что при глубине заточки 0,15 ммобе- 


177 



спечиййет при полном использовании одного экземпляра 
СОП выполнение 1600 единичных измерений. В связи с 
целесообразностью дополнительных воспроизведений 
аттестованных характеристик СОП с целью внесения по¬ 
правок в результаты сравнительных измерений значение 
сс к для рассматриваемого варианта оперативного контро¬ 
ля следует увеличить до 0,4. 

Исходя из приведенных выше данных, для сводных 
расчетов принимают, что годовая потребность в моно¬ 
литных СОП оперативного контроля точности измерений 
на одном оптическом квантометре составляет четыре 
экземпляра для каждой контролируемой точки градуи¬ 
ровочной характеристики. 


6 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЙ КОНТРОЛЬ 
-- МЕТОДИК И СРЕДСТВ ИЗМЕРЕНИЙ 
ХИМИЧЕСКОГО 
СОСТАВА МАТЕРИАЛОВ 
ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУРГИИ 
НА ОСНОВЕ ПРИМЕНЕНИЯ 
СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ 

6.1. Особенности и основные этапы 
метрологического обеспечения измерений 
химического состава материалов черной металлургии 

Метрологическое обеспечение измерений химического 
состава также, как и любого другого измерительного про¬ 
цесса, должно основываться на общих для всех видов 
измерений основных принципах метрологии, в частности 
на количественный анализ распространяются стандарты 
и другие нормативно-технические документы Государст¬ 
венной системы обеспечения единства измерений, в том 
числе основополагающие стандарты в области метроло¬ 
гического обеспечения. В дальнейшем (глава 7) рассмат¬ 
риваются требования этих нормативно-технических до¬ 
кументов к обеспечению единства и требуемой точности 
измерений, которые необходимо соблюдать при приме¬ 
нении в аналитических лабораториях СИ, как прошед¬ 
ших государственные испытания, так и нестандартизо- 
ванных, ГСХА и аттестованных методик, СО различных 
категорий и т. д. 

Однако, измерениям химического состава присущи 
рассмотренные в главе 3 специфические особенности, ко- 
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торые усугубляются своебразием наиболее распростра¬ 
ненных для этого вида измерений 1 образцовых СИ — СО 
химического состава. Наличие в отрасли норм точности 
измерений, согласованных с достижениями современной 
аналитической химии, лучшими мировыми показателя¬ 
ми и требованиями к качеству металлопродукции, а так¬ 
же разветвленной системы ГСО и СОП, позволили раз¬ 
работать и внедрить систему метрологического контроля, 
учитывающую специфику количественного анализа и 
предусматривающую активное воздействие персонала 
аналитических лабораторий на качество процесса изме¬ 
рений с целью обеспечения и поддержания требуемой 
их точности непосредственно в сфере технических (рабо¬ 
чих) измерений, в первую очередь, — контроля выпуска¬ 
емой продукции. 

При создании системы метрологического обеспечения 
измерений химического состава на основе применения 
СО приходится учитывать прежде всего чрезвычайно 
большое разнообразие и быструю сменяемость методов 
и средств измерений, в частности НСИ. Основное коли¬ 
чество НСИ — установки для массовых инструменталь¬ 
ных методов контроля состава, основанные на физичес¬ 
ких или физико-химических принципах. Каждый экзем¬ 
пляр НСИ градуирует их потребитель в индивидуаль¬ 
ном порядке по СО химического состава реально кон¬ 
тролируемых объектов или по однородным пробам, со¬ 
став которых определен узаконенными МВИ, с учетом 
условий рабочих измерений и конкретной аналитической 
задачи, решаемой, как правило, по результатам сравни¬ 
тельных измерений. Под сравнительными (по К. Экшля- 
геру) понимают методы количественного анализа, для 
которых полноту исключения систематической погрешно¬ 
сти, обусловленной влияющими на результаты измере¬ 
ний величинами и неинформативными параметрами вход¬ 
ного сигнала, следует контролировать другими, в част¬ 
ности химическими («абсолютными») методами. 
Термин «абсолютные методы» используется в метроло¬ 
гической практике в ином, чем приведенное выше, тол¬ 
ковании, что же касается термина «сравнительные ме¬ 
тоды», то они в определении, данном К. Экшля- 
гером, достаточно четко отражают современное 
распределение метрологических функций между 
классическими химическими и инструментальными 
методами. Это позволяет использовать последний тер¬ 
мин в отраслевой нормативно-технической документации. 

Согласно ГОСТ 8.326—78 НСИ, применяемые для 
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контроля продукции на промышленных предприятиях, 
подлежат ведомственной метрологической аттестации и 
проверке (см. главу 7), причем для индивидуально гра¬ 
дуируемых НСИ при аттестации взамен характеристик 
основной погрешности нормируют и контролируют пре- 
дёл допускаемых значений 1 СКО выходного сигнала 
при проведении анализа одной пробы (сходимость) и 
СКО, характеризующее допускаемое значение измене¬ 
ния выходного сигнала за длительный интервал време¬ 
ни (воспроизводимость). Аттестация НСИ химического 
состава правомерна только при исследовании его метро¬ 
логических характеристик в рабочих условиях, то есть 
в рамках алгоритма измерений по той МВИ, для кото¬ 
рой они предназначены; отсюда следует целесообраз¬ 
ность совместной аттестации МВИ и НСИ. 

Метрологический аспект поверки заключается в кон¬ 
троле точностных характеристик конкретного СИ на со¬ 
ответствие ранее установленным нормам, т. е. основой 
поверки является ее контрольная функция. Поскольку 
в отрасли сформирована и действует система ГСХА и дру¬ 
гая нормативно-техническая документация, согласован¬ 
ная с современными требованиями к точности уста¬ 
новления химического состава черных металлов и рег¬ 
ламентирующая точность результатов любых измере¬ 
ний состава продукции, в том числе и выполня¬ 
емых с применением вновь вводимых в эксплу¬ 
атацию СИ, основная цель аттестации НСИ в заводских 
условиях — выявление не действительных значений мет¬ 
рологических характеристик, а их соответствия требова¬ 
ниям ГСХА или основанных на них других нормативных 
1 документов. Следовательно, для НСИ химического со- 
ства черных металлов понятие «аттестация» и «повер¬ 
ка» в метрологическом плане совпадают. 

Порядок проведения проверки на основе применения 
СО химического состава формально должен совпадать с 
широко распространённой процедурой поверки СИ по об¬ 
разцовым мерам, когда измеряется величина, воспро¬ 
изводимая образцовой мерой, и результат поверки опре¬ 
деляется путем сопоставления данных измерений с но¬ 
минальным значением меры. При использовании СО хи¬ 
мического состава в качестве образцовых мер поверка 
может быть только комплектной. Более того, воспроиз¬ 
ведение аттестованных характеристик СО возможно 
только по определенной МВИ, включающей все обяза¬ 
тельные для этой МВИ этапы количественного анализа. 
Поэтому контроль точности СИ химического состава на 



основе применения СО может быть назван «поверкой СИ» 
лишь условно — по сути дела он всегда представляет со¬ 
бой «поверку МВИ», используемой для воспроизведения 
аттестованных характеристик СО с применением пове¬ 
ряемого СИ. Более того, одним из элементов «комплект¬ 
ной поверки МВИ» обязательно становится оператор, вы¬ 
полняющий измерения, так как качество воспроизведения 
аттестованных характеристик СО химического состава 
существенно зависит от его квалификации. 

Из вышеизложенного следует, что с учетом специфи¬ 
ки количественного анализа как измерительного процес¬ 
са с ярко выраженной изменчивостью влияющих величин 
и неинформативных параметров входного сигнала, для 
надежной оценки погрешности результатов измерений 
химического состава важен не столько контроль внут¬ 
ренних метрологических свойств СИ, сколько аттеста¬ 
ция каждой практически используемой методики, а так¬ 
же оперативный контроль, целью которого является про¬ 
верка соответствия требованиям ГСХА погрешности ра¬ 
бочих измерений химического состава в данный момент. 

Наконец, поскольку отдельно взятая проверка точ¬ 
ности измерений, проводимая при оперативном контро¬ 
ле, может характеризовать результаты измерений только 
за короткий промежуток времени, для полной и досто¬ 
верной оценки качества измерений необходимо исполь¬ 
зовать специальные приемы внутрилабораторного кон¬ 
троля (включая способы статистического регулирова¬ 
ния, показанные в главе 3), а также внешнего контроля, 
которые позволяют дать объективную оценку качества 
работы аналитической лаборатории в целом. 

Рассмотренные особенности измерений химического 
состава с использованием НСИ и применения СО для 
контроля их точности приводят к следующему содержа¬ 
нию метрологического обеспечения этого вида измере¬ 
ний на предприятиях отрасли: аттестация всех МВИ, 
предусматривающих использование НСИ, которая долж¬ 
на проводиться в рабочих условиях и заключаться в обо¬ 
сновании соответствия фактической точности результатов 
измерений по данной МВИ требованиям ГСХА; опера¬ 
тивное воспроизведение в рабочих условиях и в установ¬ 
ленные сроки аттестованных характеристик СО с целью 
проверки соответствия погрешности измерений, прово¬ 
димых в данное время, требованиям ГСХА (для сравни¬ 
тельных МВИ —с целью проверки стабильности граду¬ 
ировочной характеристики); аттестация НСИ, совмещен¬ 
ная с аттестацией МВИ путем включения в ее программу 
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специального этапа —оценки метрологических харак¬ 
теристик (воспроизводимости и сходимости) НСИ и обо¬ 
снования их соответствия требованиям ГСХА; внутри¬ 
лабораторный контроль качества измерений с целью обоб¬ 
щенной проверки качества выполнения той или иной МВИ, 
работ, проводимых отдельным оператором, подразделе¬ 
нием (сменой) и т. д.; внешний контроль качества изме¬ 
рений с целью обобщенной проверки качества работы 
аналитической лаборатории в целом. При использовании 
для измерений химического состава СИ, прошедших 
государственные испытания и, следовательно, подлежа¬ 
щих поверке, их ведомственная аттестация не требуется; 
в остальном этапы метрологического обеспечения изме¬ 
рений химического состава остаются теми же. 

Порядок и методические схемы аттестации МВИ и 
НСИ химического состава, а также оперативного контро¬ 
ля точности результатов измерений на основе воспроиз¬ 
ведения аттестованных характеристик СО и сопоставле¬ 
ния получаемых при этом данных с установленными 
контрольными нормативами рассмотрены в пп. 6.2—6.4; 
порядок проведения внешнего и внутрилабораторного 
контроля, являющегося предметом анализа при аттес¬ 
тации аналитических лабораторий, изложен в главе 7. 

В заключение этого раздела остановимся на возмож¬ 
ности использования МВИ, точность которых отличается 
от требований ГСХА. Проведенная в XI пятилетке атте¬ 
стация большинства МВИ и НСИ, используемых на пред¬ 
приятиях отрасли, на основе сопоставления фактической 
точности измерений с требованиями ГСХА показала 
целесообразность уточнения подхода к допускаемой точ¬ 
ности измерений и к содержанию понятия «соответствие 
требованиям ГСХА». 

При практическом применении МВИ химического со¬ 
става для контроля качества продукции прежде всего 
ставится цель ее разбраковки, т. е. разделения партий 
(плавок) продукции на содержащие компоненты в пре¬ 
делах поля допуска и такие, где фактические концентра¬ 
ции компонентов выходят за эти пределы. Требования к 
точности измерений не остаются одинаковым при содер¬ 
жании компонента в различных участках поля допуска 
(например, в его середине и на границе), что предопреде¬ 
ляет необходимость дифференцированного подхода к ка¬ 
честву измерений по МВИ, предназначенных для контро¬ 
ля продукции. Ситуация существенно упрощается, если 
имеется резерв качества продукции, т. е. если фактичес- 
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Кие содержания контролируемых компонентов находятся 
в пределах, отстоящих на определенную величину от 
границы поля допуска, которая регламентирована нор¬ 
мативно-технической документацией на марки. При нали¬ 
чии резерва качества и выполнения условия 

С г —Сг^1,640к (6.1) 

(С г — верхняя или нижняя граница поля допуска; Сг — 
соответственно максимальное или минимальное содержа¬ 
ние компонента в продукции) оказывается метрологи¬ 
чески обоснованным даже применение МВИ, для которой 
значение о', определяемое соотношением (6.1), превы¬ 
шает соответствующий показатель ГСХА. 

Отсутствие резерва качества осложняет разбраковку 
продукции, так как даже в тех случаях, когда точность 
МВИ соответствует ГСХА, вблизи границы поля допуска 
наблюдается «зона пониженной достоверности контроля», 
где достоверность разбраковки резко снижается. Посколь¬ 
ку применение для контроля продукции МВИ более точ¬ 
ных, чем ГСХА, на промышленных предприятиях исклю¬ 
чено, единственным реальным способом повышения 
достоверности измерений химического состава вблизи гра¬ 
ницы поля допуска оказывается маркировка продукции 
путем усреднения двух (или нескольких) средних резуль¬ 
татов анализа, а в случае сравнительных МВИ, кроме 
того, повторных измерений 1 химическими методиками. 

Поэтому в общих требованиях к аттестуемым МВИ 
(п. 6.2) приведены интервалы концентраций компонентов, 
попадающих в «зоны пониженной достоверности контро¬ 
ля» и требования о проведении повторных измерений да¬ 
же в тех случаях, когда точность МВИ соответствует 
требованиям ГСХА. 

С другой стороны, при достаточно большом отноше¬ 
нии поля допуска к погрешности измерений может ока¬ 
заться целесообразным разбраковка продукции методи¬ 
ками, уступающими ГСХА по точности, но снижающими 
продолжительность или стоимость анализа. Если 
полученный при этом результат измерений от¬ 
стоит от границы поля допуска на величину, соответству¬ 
ющую уравнению (6.1) ( С т в этом случае — измерен¬ 
ное содержание компонента), его можно использовать для 
разбраковки металла; в противном случае — проба дол¬ 
жна передаваться для измерений методикой, не усту¬ 
пающей по точности ГСХА. Приведенная ситуация ана¬ 
логична рассмотренной выше при наличии резерва каче- 
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ства: в обоих случаях методика с повышенной величиной 
а' к применяется для диапазона измерений, суженного 
по сравнению с марочным полем допуска. Следовательно, 
в обоснованных случаях подобные методики как при на¬ 
личии резерва качества, так и без него, с учетом пока¬ 
занных ограничений могут (по согласованию с ИСО 
ЦНИИчермета) применяться для контроля продукции; при 
этом использование этих методик вне «зоны пониженной 
достоверности контроля» обеспечивает разбраковку ме¬ 
талла с той же надежностью, что и ГСХА, хотя трудо¬ 
затраты и продолжительность анализа, как правило, 
значительно снижаются. 


6.2. Порядок и содержание метрологической аттестации 
МВИ и НСИ химического состава 

Порядок и содержание работ по метрологической 
аттестации МВИ содержаний компонентов проб веществ 
и материалов (МВИ хиического состава) устанавливает 
ГОСТ 8.505—84. Введенная в действие в 1987 г. отрасле¬ 
вая «Методика аттестации МВИ и НСИ химического со¬ 
става на предприятиях черной металлургии» (М 10—87) 
в значительной 1 части основана на требованиях 
ГОСТ 8.504—84 и ГОСТ 8.505—84 и предусматривает не 
только подготовку к введению в действие в отрасли этих 
стандартов, но и упрощение регламентированных мето¬ 
дическими указаниями МУ МО 14—1—3—82 правил 
узаконения аттестованных на предприятиях МВИ хи¬ 
мического состава. 

Согласно установленному методикой порядку от¬ 
ветственность за своевременную аттестацию разработан¬ 
ных и применяемых предприятием (организацией) МВИ 
химического состава несет его руководитель, который 
утверждает порядок планирования и проведения аттеста¬ 
ции МВИ, а также порядок учета аттестованных МВИ на 
предприятии (в организации). Программа метрологической 
аттестации разработанной на предприятии МВИ должна 
включать перечень этапов аттестации и сроки их выпол¬ 
нения, а также назначенных руководителем предприятия 
исполнителей следующих работ: 

1. Проверка наличия условий для метрологической 
аттестации МВИ, в том числе: наличия норм точности 
измерений; соответствия представленного на аттестацию 
проекта аттестата на МВИ требованиям к его структуре 
и изложению, а также требованиям технического зада- 
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ния; наличия, технического состояния и соответствия 
требованиям МВИ необходимых для аттестации СИ, 
вспомогательного оборудования, мерной посуды, реакти¬ 
вов и материалов; соответствия условий применения СИ 
требованиям нормативно-технической документации на 
эти СИ; соответствия методик приготовления смесей для 
аттестации МВИ предъявляемым к ним требованиям 
(при необходимости). 

2. Проведение экспериментальных исследований по 
установлению оценок точности измерений, выполняемых 
по МВИ. 

3. Проверка правильности выполнения эксперимен¬ 
тальных исследований и соответствия оценок фактичес¬ 
кой точности контрольным нормативам. 

4. Анализ обоснованности процедуры и нормативов 
контроля точности измерений (при необходимости). 

5. Составление технического отчета о метрологичес¬ 
кой аттестации МВИ и проекта аттестата. 

Аттестация МВИ химического состава материалов 
черной металлургии должна проводиться, как правило, 
на основе воспроизведения аттестованных характерис¬ 
тик ГСО или СОП (МВИ для химического анализа) или 
совместного измерения химического состава одних и тех 
же однородных производственных проб химическими и 
сравнительными методами (МВИ для спектрального и 
других физических методов анализа). При отсутствии 
ГСО или СОП, которые необходимы для установления 
показателей точности измерений, по разрешению ИСО 
ЦНИИчермета допускается использовать в качестве об¬ 
разцов для аттестации МВИ смеси (в том числе раство¬ 
ры) веществ и материалов, приготовленные перед аттес¬ 
тацией МВИ. 

Процедура приготовления смесей (растворов) для ат¬ 
тестации, а также для построения градуировочной ха¬ 
рактеристики и оперативного контроля точности, алго¬ 
ритм установления содержаний компонентов этих сме¬ 
сей (растворов) и характеристик погрешности должны 
быть оформлены в виде документа, соответствующего 
п. 6.5, и приведены в качестве приложения к аттестату 
на МВИ. Для растворов, приготовляемых в соответст¬ 
вии с требованиями ГОСТ 4212—76 (СТ СЭВ 810—77) 
или ГСХА, а также аттестатов серии «СО» и «КП» по 
отраслевому реестру МВИ с той же областью распро¬ 
странения, что и аттестуемая МВИ, разработка допол- 
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нительного документа не требуется; алгоритм их подго¬ 
товки должен быть аналогичным приведенному в ука¬ 
занных документах. 

Экспериментальные исследования по установлению 
оценок точности измерений, выполняемых по МВИ, дол¬ 
жны проводиться по методическим схемам, которые при¬ 
ведены в п. 6.3, или по другим схемам, согласованным с 
ИСО ЦНИИчермета. 

Проект аттестата на МВИ должен содержать следую¬ 
щие разделы: титульный лист по форме, установленной 
ИСО ЦНИИчермета; вводная часть; метод измерений; 
СИ, вспомогательные устройства, реактивы и материалы; 
условия выполнения измерений (при необходимости); 
подготовка к выполнению измерений; выполнение изме¬ 
рений; вычисление результата измерений; нормы точ¬ 
ности измерений и оперативный контроль их соблюде¬ 
ния; требования безопасности; требования к квалифи¬ 
кации оператора (при необходимости). При наличии 
ГСХА (стандарта СЭВ) с той же областью распростра¬ 
нения построение аттестата на МВИ должно соответст¬ 
вовать структуре и содержанию ГСХА (стандарту СЭВ). 

В вводной части аттестата на МВИ должны быть оп¬ 
ределены конкретные цели, для достижения которых 
разработана МВИ, в том числе наименование контроли¬ 
руемого объекта (например, «стали углеродистые и низ¬ 
колегированные»), определяемый компонент, диапазон 
измерений по МВИ, предельно допускаемые содержания 
влияющих на результаты анализа компонентов (или от¬ 
ношения их содержаний к содержанию определяемого 
компонента). Раздел «Метод измерений» должен содер¬ 
жать наименование метода, принцип (физический или 
физико-химический), положенный в основу метода и его 
сущность. 

Раздел «СИ, вспомогательные устройства, реактивы 
и материалы» должен включать их перечень, необходи¬ 
мый для выполнения измерений со ссылками на норма¬ 
тивно-техническую документацию, по которой они произ¬ 
водятся. Сведения о реактивах должны также включать 
наименование квалификации, сорта, марки. Для каждо¬ 
го экземпляра индивидуально аттестованных НСИ 
следует приводить номер свидетельства о метрологи¬ 
ческой аттестации; для СО — тип, категорию, номер по 
соответствующему реестру (или указывать, что приме¬ 
няемые СО должны соответствовать области распрост¬ 
ранения МВИ). В разделе «Условия выполнения изме- 
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рений» при необходимости указывают допускаемые диа¬ 
пазоны измерений факторов (температуры, давления, 
влажности и т. д.), определяющих условия выполнения 
измерений. 

В разделе «Подготовка к выполнению измерений» 
регламентируются: все подготовительные операции (по¬ 
рядок приведения СИ в рабочее состояние, способы ус¬ 
тановления градуировочной характеристики и т. д.); 
сроки хранения растворов с ограниченной стабильностью; 
однородные пробы веществ и материалов для построения 
градуировочной характеристики (при необходимости) с 
указанием нормативно-технической документации, в 
соответствии с которой установлен их химический состав. 
В случае использования смесей (растворов) для аттес¬ 
тации и построения градуировочной 1 характеристики, 
получаемых в соответствии с документами, содержание 
которых приведено в п. 6.5, раздел должен включать 
значения массовых долей компонентов каждой смеси и 
характеристики их погрешностей. Раздел «Выполнение 
измерений», который допускается объединять с преды¬ 
дущим, устанавливает: массу навески (для химических 
МВИ), число и способы взятия навесок, порядок прове¬ 
дения «холостого опыта» (при необходимости), после¬ 
довательность операций для получения результата изме¬ 
рений и их описание, включая операции устранения ме¬ 
шающих компонентов пробы при их наличии. 

Раздел «Вычисление результата измерений» включа¬ 
ет способы расчета и формулы для определения по полу¬ 
ченным экспериментальным данным значения массовой 
доли компонента в производственных пробах; общие тре¬ 
бования к обеспечению точности результатов анализа, 
которые допускается выносить в отдельный раздел аттес¬ 
тата (или специальный документ), регламентирующий 
общие требования к проведению анализа. 

Общие требования к обеспечению точности резуль¬ 
татов химического анализа должны включать указания 
о том, что: массовую долю компонента в пробе опреде¬ 
ляют в двух параллельных навесках; среднее арифме¬ 
тическое результатов двух измерений принимают за 
окончательный результат анализа; максимальное рас¬ 
хождение между результатами параллельных измерений 
не должно превышать приводимые в аттестате допускае¬ 
мые (для доверительной вероятности Р = 0,95) расхож¬ 
дения между результатами двух (с? 2 ) параллельных из¬ 
мерений. 
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Если это расхождение превышает допускаемое, про¬ 
водят повторные измерения; если и при повторных из¬ 
мерениях максимальное расхождение превысит допускае¬ 
мую величину, результат анализа признают неверным, 
измерения прекращают до выявления и устранения при¬ 
чин, вызвавших повышенное рассеивание результатов 
параллельных измерений. 

Общие требования к обеспечению точности сравни¬ 
тельных измерений должны включать указание о том, 
что: массовую долю компонента в пробе определяют 
как среднее арифметическое результатов двух параллель¬ 
ных измерений; если расхождение между результатами 
параллельных измерений превышает приведенное в ат¬ 
тестате допускаемое значение d 2 , проводят еще одно из¬ 
мерение; если максимальное расхождение результатов 
трех параллельных измерений превышает приведенную в 
аттестате величину d 3 , серию измерений повторяют (или 
используют для измерений дублирующую пробу), если 
при повторных измерениях расхождение между резуль¬ 
татами двух измерений превышает допускаемое значе¬ 
ние, анализ данной пробы аттестованной методикой пре¬ 
кращают, пробу передают на химический анализ. 

Если для трех последовательно анализируемых проб 
расхождения между результатами двух измерений пре¬ 
вышают допускаемые значения d 2 , измерения прекра¬ 
щают до выявления и устранения причин, вызвавших по¬ 
вышенное рассеивание результатов параллельных изме¬ 
рений. 

Допускается вносить изменения в общие требования 
к обеспечению точности результатов анализа (включая 
получение результатов на основе одного измерения), 
если аналогичные изменения регламентируются ГСХА 
или согласованы с ИСО ЦНИИчермета. 

Раздел «Нормы точности измерений и оперативный 
контроль их соблюдения» должен содержать: допускае¬ 
мые значения предела Д (без учета знака) возможных 
значений погрешности результатов анализа; допускаемые 
расхождения между результатами двух (трех) парал¬ 
лельных измерений d 2 (й 3 ); допускаемые расхождения 
между двумя результатами анализа одной пробы, полу¬ 
ченными в различных условиях (разными исполнителями, 
в разное время и т. д.) d K (для сравнения результатов 
химических или химических и сравнительных измерений) 
и d B (для сравнения результатов сравнительных изме¬ 
рений); допускаемые отличия б результатов анализа 


стандартных образцов от аттестованного значения (или 
аналогичные данные для других образцовых мер), необ¬ 
ходимые для интерпретации результатов оперативного 
контроля точности измерений; величину е зоны пере- 
контроля результатов анализа вблизи границы поля до¬ 
пуска (при необходимости); допускаемые отличия б ст 
результатов воспроизведения аттестованной характерис¬ 
тики стандартного образца от ее значения при контроле 
стабильности градуировочной характеристики (для срав¬ 
нительных МВИ при необходимости); алгоритм опера¬ 
тивного контроля точности измерений, который допус¬ 
кается включать в отдельный раздел аттестата (вместе 
с нормами точности) или в специальный документ, ре¬ 
гламентирующий общие требования к проведению ана¬ 
лиза однотипными методиками. 

Значения A, dz, d 3 , d K и d B определяют для довери¬ 
тельной вероятности Р = 0,95 по соотношениям: Д= 
=2,2ок, і4 = 2,3а к , ёз=2,8о к , d K =2,77a K для химических 
измерений. Для сравнительных МВИ вместо <т к используют 
о в . Значение б принимается равным 1,44сг к (1,44о в ) для 
химических (сравнительных) МВИ (Р = 0,85). При 

контроле стабильности градуировочных характеристик 
бст принимается равным 1,64<т в (Р=0,90). Величина е 
определяется для односторонней доверительной вероят¬ 
ности Р=0,95:е= 1,64ст к для химических и е=1,64а в для 
сравнительных измерений. Допускается использовать 
другие значения доверительной вероятности при назначе¬ 
нии контрольных нормативов оперативного контроля 
точности измерений, если это предусмотрено ГСХА или 
согласовано с ИСО ЦНИИчермета. 

Если ГСХА нормируют только значения dz (с?з) и 
отсутствуют нормы точности измерений в методических 
указаниях МУ МО 14—1—61—87, величины A, d K ( d B ) 
определяют по указанным выше соотношениям, прини¬ 
мая а к (а в ) равными 0,43е? 2 =0,36с?з. Для МВИ отрасле¬ 
вого применения допускается приводить фактические 
значения показателей точности измерений, если точность 
аттестуемой методики существенно выше нормативной. 
Форма и пример составления таблицы норм, точности и 
контрольных нормативов приведены в табл. 6.1. 

Алгоритм оперативного контроля точности результа¬ 
тов химического анализа должен включать указание о 
том, что: не реже одного раза в смену или одновременно 
с группой производственных проб в тех же условиях 
анализируют стандартный образец с общим химическим 



ТАБЛИЦА 6.1 

НОРМЫ ТОЧНОСТИ И НОРМАТИВЫ КОНТРОЛЯ ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИИ 
МАССОВОЙ ДОЛИ УГЛЕРОДА В СТАЛИ, % 
а) Кулонометрическая методика 


Массовая доля углерода 1 


Допускаемые 

расхождения 

б> 

4 

1 

От 0,01 до 0,02 

0,003 

0,004 

0,003 

0,002 

Свыше 0,02 до 0,04 

0,004 

0,006 

0,006 

0,004 

» 0,04 » 0,10 

0,007 

0,008 

0,008 

0,005 

» 0,10 » 0,20 

0,009 

0,011 

0,013 

0,008 

» 0,20 » 0,40 

0,013 

0,017 

0,017 

0,010 

» 0,40 » 0,80 

0,020 

0,025 

0,025 

0,015 


б) Фотоэлектрическая методика спектрального анализа 




Допускаемые 




расхождения 


Массовая доля углерода 3 

Л» 



4т 



4 

4 


От 0,01 до 0,02 

0,004 

0,005 

0,003 

0,003 

» 0,02 » 0,04 

0,007 

0,009 

0,006 

0,005 

»0,04 * 0,10 

0,010 

0,013 

0,008 

0,007 

» 0,10 » 0,20 

0,016 

0,020 

0,012 

0,010 

» 0,20 » 0,40 

0,020 

0,025 

0,016 

0,013 

» 0,40 » 0,80 

0,04 

0,05 

0,03 

0,025 


' По ГОСТ 12344—78 
3 В соответствии с табл. 3.12 


составом, соответствующим методике анализа, тип стан¬ 
дартного образца и периодичность контроля устанавли¬ 
вается руководителем лаборатории; максимальное рас¬ 
хождение между результатами параллельных измерений 
массовой доли компонента в СО не должно превышать 
допускаемое; средний результат анализа СО не должен 
отличаться от аттестованного значения больше чем на 
величину 6; если максимальное расхождение между ре¬ 
зультатами параллельных измерений или (и) отклонение 
результата анализа СО от аттестованного значения пре¬ 
вышает допускаемые величины, проводят повторные из¬ 
мерения; если и при повторных измерениях хотя бы од¬ 
но из указанных расхождений превысит допускаемую ве¬ 
личину, результаты анализа производственных проб 
признают неверными, измерения прекращают до выявле¬ 


но 


















ния и устранения причин, вызвавших нарушение нор¬ 
мального хода анализа. 

Все результаты, отличающиеся от границ марки мень¬ 
ше чем на е, подлежат повторному определению с уста¬ 
новлением массовой доли компонента в пробе как обще¬ 
го среднего первичного и повторного результатов ана¬ 
лиза. 

Алгоритм оперативного контроля точности сравни¬ 
тельных измерений без внесения поправок в результаты 
анализа должен включать указания о том, что: не реже 
одного раза в смену определяют аттестованные в СОП 
значения концентрации компонентов (или значения вы¬ 
ходного сигнала), близкие к верхней и нижней границам 
диапазона измерений (при одностороннем пределе мас¬ 
совой доли компонента в нормативно-технической доку¬ 
ментации на марки — к регламентированной границе 
диапазона измерений); если полученное значение массо¬ 
вой доли компонента в СОП (или выходного сигнала) от¬ 
личается от аттестованного больше, чем на б ст , измерения 
прекращают и проводят восстановление градуировочной 
характеристики (если возможность регулировки пре¬ 
дусмотрена схемой НСИ) или повторное установление 
параметров градуировочной характеристики. 

Все результаты, отличающиеся от границ марки мень¬ 
ше чем на б, подлежат повторному определению сравни¬ 
тельной методикой с установлением массовой доли ком¬ 
понента в пробе как общего среднего первичного и пов¬ 
торного результатов анализа; если общее среднее отли¬ 
чается от границы марки меньше чем на 0,7е, проба пе¬ 
редается на контроль химическими методиками анализа; 
если результат химического анализа отличается от ре¬ 
зультата сравнительных измерений больше чем на d K , 
повторяют измерения химической методикой; если и 
повторный результат анализа отличается от полученного 
на НСИ больше, чем на допускаемое значение, результат 
измерений признают неверным, выясняют и устраняют 
причины, приведшие к получению неверного результата 
измерений на НСИ. 

Порядок внесения поправок в результаты измерений 
определяется для каждого вида НСИ с учетом его ана¬ 
литических и конструктивных особенностей. 

Допускается вносить изменения в алгоритм оператив¬ 
ного контроля точности измерений, если аналогичные из¬ 
менения регламентируются ГСХА или согласованы с ИСО 
ЦНИИчермета. 

Для МВИ, регламентированных ГСХА, аттестатами 
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серии «СО» по отраслевому реестру МВИ, а также ат¬ 
тестатами на МВИ отраслевого применения допускается 
приводить фактические значения показателей точности 
измерений, если точность измерений по МВИ существен¬ 
но выше требований, установленных в таблице этого раз¬ 
дела. 

Раздел «Требования безопасности» должен соответ¬ 
ствовать требованиям ГОСТ 1.26—77 и содержать опи¬ 
сание специфических для данной методики правил со¬ 
блюдения техники безопасности, а также документ, в со¬ 
ответствии с которым проводят инструктаж персонала 
лаборатории. Допускается замена текста раздела ссыл¬ 
кой на этот документ, если в нем полностью предусмот¬ 
рены правила техники безопасности, выполнение кото¬ 
рых необходимо при использовании МВИ. 

При одновременной аттестации МВИ и НСИ в про¬ 
грамму аттестации дополнительно включаются следую¬ 
щие пункты: подготовка технической документации на 
НСИ; подготовка НСИ, вспомогательных средств и ма¬ 
териалов к аттестации; установление типов ГСО (СОП), 
необходимых для аттестации и проверка их наличия или 
получение; проверка состояния и комплектности техничес¬ 
кой документации на НСИ, внешний осмотр и опробова¬ 
ние СИ; экспериментальное исследование метрологичес¬ 
ких характеристик НСИ; оформление протокола о метро¬ 
логической аттестации, проекта свидетельства о метроло¬ 
гической аттестации НСИ и его утверждение. НСИ дол¬ 
жны быть представлены на аттестацию вместе с техни¬ 
ческой документацией и вспомогательным оборудовани¬ 
ем, необходимым для их нормального функционирования. 
В комплект технической документации, представляемой 
на аттестацию НСИ, должны входить: документ, в кото¬ 
ром указаны требования к метрологическим характерис¬ 
тикам и условиям применения НСИ; техническое описа¬ 
ние и инструкция по эксплуатации (или заменяющий их 
объединенный документ). 

При проведении метрологической 1 аттестации НСИ 
должны быть выполнены следующие операции: провер¬ 
ка состояния и комплектности технической документации, 
на НСИ; проверка комплектности СИ и вспомогатель¬ 
ного оборудования, необходимого для его нормального 
функционирования; проверка наличия СО, предназначен¬ 
ных для экспериментального исследования метрологи¬ 
ческих характеристик СИ и свидетельств на них; провер¬ 
ка выполнения мер безопасности в соответствии с ин- 
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етрукцией по эксплуатации НСИ; внешний осмотр НСИ 
и его опробование; экспериментальное исследование 
метрологических характеристик СИ; обработка резуль¬ 
татов экспериментального исследования; анализ резуль¬ 
татов аттестации и принятие решений о пригодности (не¬ 
пригодности) НСИ для применения; оформление резуль¬ 
татов метрологической аттестации. При получении отри¬ 
цательных результатов по одной из указанных операций 
метрологическая аттестация НСИ прекращается до 
устранения обнаруженного несоответствия СИ предъяв¬ 
ляемым требованиям. 

При проведении внешнего осмотра должно быть уста¬ 
новлено соответствие НСИ следующим требованиям: 
представленные на аттестацию СИ должны быть пол¬ 
ностью укомплектованы; НСИ не должны иметь механи¬ 
ческих повреждений или неисправностей, которые могут 
повлиять на нормальное функционирование СИ. Опробо¬ 
вание проводят на НСИ, полностью подготовленном к ра¬ 
боте в соответствии с инструкцией по эксплуатации (или 
с заменяющим ее документом). При опробовании прове¬ 
ряется работоспособность НСИ. Экспериментальное ис¬ 
следование метрологических характеристик НСИ прово¬ 
дится в рабочих условиях выполнения измерений и ре¬ 
жимах, установленных проектом аттестата на МВИ (или 
рекомендованных инструкцией по эксплуатации). При по¬ 
ложительных результатах работ, выполненных в соот¬ 
ветствии с программой, оформляют протокол (см. 
п. 6.3.2.4) и свидетельство (см. п. 6.3.2.5) о метрологи¬ 
ческой аттестации НСИ. 

Срок действия свидетельства о метрологической ат¬ 
тестации НСИ устанавливается не более 5 лет. Продле¬ 
ние срока действия свидетельства на НСИ выполняется 
по результатам их периодической аттестации, проводи¬ 
мой по тем же методическим схемам, что и первичная 
аттестация, в порядке, установленном на предприятии 
(в организации). Результаты периодической аттестации 
НСИ (в том числе и результаты экспериментальных ис¬ 
следований, выполненных после ремонта НСИ или при 
выявлении нарушений условий его эксплуатации) офор¬ 
мляются дополнением к отчету об аттестации МВИ. 

Отчет о метрологической аттестации МВИ должен 
содержать следующие разделы: назначение и область 
применения МВИ; заключение о наличии условий, необ¬ 
ходимых для проведения аттестации МВИ; сведения 
о СИ, ГСО (СОП) и смесях (при необходимости), ис¬ 
пользованных для аттестации; результаты эксперимен- 


7 Зак. 
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тальных исследований, предусмотренных программой 
метрологической аттестации МВИ; значение показателей 
точности измерений; обоснование алгоритма и нормати¬ 
вов оперативного контроля точности (в случае отличия 
от типового алгоритма и нормативов, установленных 
ИСО ЦНИИчермета); вывода о соответствии значений 
показателей точности измерений, выполняемых по МВИ, 
установленным нормам; предложения по утверждению 
аттестата на МВИ. 

При положительных результатах метрологической эк¬ 
спертизы материалов аттестации МВИ отчет, подписан¬ 
ный должностными лицами, проводившими аттестацию, 
утверждается в установленном на предприятии (в орга¬ 
низации) порядке. Аттестат на МВИ утверждается ру¬ 
ководителем предприятия (организации) без ограниче¬ 
ния срока действия 1 . МВИ подлежит пересмотру при 
ужесточении норм точности измерений, если результаты 
экспериментальных исследований, выполненных при ат¬ 
тестации МВИ, не соответствуют вновь установленным 
нормам. 

При аттестации методик отраслевого применения отчет 
об аттестации, подписанный лицами, проводившими ат¬ 
тестацию, и утвержденный руководителем предприятия 
(организации), совместно с проектом аттестата направ¬ 
ляется для экспертизы и утверждения в ИСО ЦНИИчер¬ 
мета (или базовую организацию метрологической служ¬ 
бы). Экспертиза проводится в месячный срок со дня 
поступления материалов, если не будет выявлена необ¬ 
ходимость в дополнительной информации или некомп¬ 
лектность поступивших материалов; в противном случае 
срок экспертизы — не более месяца со дня поступления 
требуемой информации или недостающих материалов. 

6.3. Методическая схема аттестации МВИ и НСИ 

При метрологической аттестации МВИ по приня¬ 
той в отрасли методической схеме заключение о со¬ 
ответствии точности измерений методиками химиче¬ 
ского анализа дается на основе сравнения среднего 
значения абсолютных величин разностей между вос¬ 
произведенными и аттестованными значениями содер¬ 
жания компонента в СО для установленной совокупно- 


1 Отмена ограничения срока действия аттестованных МВИ для 
контроля продукции, утвержденных ИСО ЦНИИчермета до 
01.07.87 г., выполняется руководителем предприятия (организации). 
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сти результатов с допускаемым значением П т ; при 
этом, в целях упрощения процедуры аттестации исклю¬ 
чена раздельная оценка показателей правильности и 
воспроизводимости. При аттестации сравнительных ме¬ 
тодик сравнению с допускаемым значением П т под¬ 
лежит среднее значение абсолютных величин разно¬ 
стей между средними результатами измерений химиче¬ 
ского состава одних и тех же производственных проб 
аттестуемой и химической методиками для установлен¬ 
ной совокупности результатов. 

Допускаемые значения П т регламентированы в пред¬ 
положении нормального распределения средних ре¬ 
зультатов измерений состава с учетом распределения 
среднего значения абсолютных величин разностей меж¬ 
ду воспроизведенными и аттестованными значениями в 
СО либо среднего значения абсолютных величин раз¬ 
ностей между результатами сравнительных и химиче¬ 
ских измерений. При этом принято, что точность атте¬ 
стуемой методики химического анализа удовлетворяет 
предъявляемым требованиям, если неисключенная сис¬ 
тематическая составляющая погрешности результа¬ 
тов измерений не превышает 0,5 <т к , і0 , а СКО а ха¬ 
рактеризующее воспроизводимость измерений, превы¬ 
шает нормированное значение о« і0 не более чем в 1,1 
раза. Точность сравнительной методики удовлетворяет 
предъявляемым требованиям, если между результата¬ 
ми анализа сравнительной и химической методиками 
отсутствует существенное систематическое расхожде¬ 
ние и СКО ст^, характеризующее воспроизводимость 
сравнительных измерений, не превышает 1,1 а к ,о- При 
назначении контрольных нормативов вероятность ошиб¬ 
ки второго рода (то есть вероятность аттестовать МВИ, 
точность которой не удовлетворяет установленным тре¬ 
бованиям) принята не превышающей 0,10. 

6.3.1. Оценка точности измерений 
при аттестации МВИ 

Оценка соответствия точности измерений по атте¬ 
стуемой МВИ выполняется: для методик химического 
анализа на основе воспроизведения аттестованных ха¬ 
рактеристик в ГСО (СОП для контроля продукции); 
для сравнительных методик на основе измерений хими¬ 
ческого состава производственных проб аттестуемой и 
химической методиками. 


7* 3 
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Показатели точности, подлежащие контролю при 
аттестации методик химического анализа: среднее зна¬ 
чение П т абсолютных величин разностей между значе¬ 
нием аттестованной в СО характеристики и результа¬ 
тами ее воспроизведения, суммарно характеризующее 
точность измерений; среднее значение П сх разности 
между наибольшим и наименьшим результатами па¬ 
раллельных измерений, характеризующее сходимость 
измерений и выраженные в долях а к или d 2 . 

Показателем точности, подлежащим контролю при 
аттестации сравнительных МВИ с применением НСИ, 
является среднее значение П т абсолютных величин 
разностей между средними результатами измерений 
состава одних и тех же производственных проб, полу¬ 
ченных аттестуемой С атт и химической С хим методика¬ 
ми, выраженное в долях а к или d 2 , которое суммарно 
характеризует точность измерений. Допускается вме¬ 
сто значений С хим использовать средние результаты, 
полученные аттестованной сравнительной МВИ в по¬ 
рядке, который установлен п. 6.3.1.3, или проводить 
оценку точности сравнительных измерений на основе 
воспроизведения аттестованных характеристик СОП 
для контроля продукции, соответствующих производ¬ 
ственным пробам по составу и физико-химическим свой¬ 
ствам, влияющим на результаты измерений, в поряд¬ 
ке, который установлен п. 6.3.1.2. 

Показатели точности МВИ контролируются во всем 
диапазоне варьирования содержания компонента, для 
которого предназначена аттестуемая методика, или 
для верхнего и нижнего пределов диапазона изме¬ 
рений. Если нормативно-техническая документация на 
марки материалов нормирует содержание компонента 
односторонним пределом («не более» или «не менее»), 
допускается контроль метрологических характеристик 
только вблизи регламентированного предела. 

В тех случаях, когда МУ МО 14—1—61—87 не со¬ 
держит нормированного значения сг к для аттестации 
МВИ и отсутствует ГСХА, его ограничивают, исходя 
из нормативно-технической документации на марки ма¬ 
териалов в соответствии с требованием ю к ^1,8г, где 
г — единица последнего разряда значащих цифр в 
нормированной границе поля допуска (например, если 
нормативно-технический документ регламентирует со¬ 
держание элемента «не более 0,15%, г=0,01 %)- Ис- 


№ 


ходя из фактической точности анализа, значение сг к , 
как правило, принимают равным (0,4—0,7) г. 

Не допускается произвольное исключение резуль¬ 
татов измерений независимо от их величины (кроме 
грубых промахов), так как это может привести к не¬ 
верным выводам, получаемым при математической об¬ 
работке данных. Все результаты измерений должны 
поступать на обработку со следующим числом знача¬ 
щих цифр: 

Интервал Число 

концентрации, % значащих цифр 


<0,1 2 

0,1—10 3 

>\0 4 


6.3.1.1. Порядок выполнения измерений 

При экспериментальной оценке точности измерений 
на основе воспроизведения аттестованных значений СО 
в контролируемом диапазоне концентраций первона¬ 
чально выполняют /с=50 серий (по п =2 или п =3 па¬ 
раллельных измерений в каждой) воспроизведения ат¬ 
тестованных характеристик ГСО или СОП для кон¬ 
троля продукции. По полученным данным в соответст¬ 
вии с п. 6.3.1.2 вычисляют значение Я т , которое срав¬ 
нивают с допускаемым (Д т ) и недопускаемым (Я т ) 
значениями. При П Т ^Д Т или П Т ^Н Т измерения пре¬ 
кращают; при Д т <;Я т <Ят проводят дополнительные 
измерения группами по 10 серий с математической об¬ 
работкой и оценкой ее результатов после проведения 
каждой группы измерений. При к=100 измерения пре¬ 
кращают. 

При экспериментальной оценке точности измерений 
на основе измерений состава производственных проб 
аттестуемой и химической методиками первоначально 
выполняют по два параллельных измерения каждой из 
к'= 50 производственных проб. По полученным данным 
в соответствии с п. 6.3.1.3 вычисляют значение Я т , 
которое сравнивают с допускаемым (Дт ) и недопус¬ 
каемым (Ят ) значениями. При П т ^Дт или Я \ > 
^Я т измерения прекращают; при Д т <П Т <Дт про¬ 
водят дополнительные измерения группами по 10 про¬ 
изводственных проб с математической обработкой и 
оценкой ее результатов после проведения каждой груп¬ 
пы измерений. При /с'= 100 измерения прекращают. 


197 


6.3.1.2. Оценка точности измерений химическими МВИ 

Для оценки точности измерений по данным к = 50 
серий воспроизведения аттестованных характеристик 
СО вычисляют: среднее арифметическое (С) резуль¬ 
татов параллельных измерений в каждой серии; ве¬ 
личины б т 


6 Т = 1 с — С° 1: <т к 

(6.2) 

или 


6 Т = |C-C°|:d 2 ; 

(6.3) 

показатель точности измерений Я т 


Я т = (2 6 Т ):£, 

(6.4) 


где 2б т — сумма значений 5 Т . 

Если при к =50 Я Т <Д Т , измерения прекращают, по¬ 
лученный результат интерпретируют как подтверждаю¬ 
щий соответствие точности измерений аттестуемой ме¬ 
тодикой установленным требованиям. При к = 50 и 
Я Т ^:Я Т измерения прекращают, полученный результат 
интерпретируют как подтверждающий несоответствие 
точности измерений аттестуемой методикой установлен¬ 
ным требованиям. При /с = 50 Д Т <Я Т <Я Т измерения, 


ТАБЛИЦА 6.2 



50 

0,75 

1,0 

1,1 

1,4 

0,85 

1,1 

_ 


_ 

_ 

60 

0,75 

1,0 

1,1 

1,3 

0,85 

1,1 

— 

_ 

— 

— 

70 

0,80 

1,0 

1,1 

1,3 

0,85 

1,1 





80 

0,80 

1,0 

1,1 

1,3 

0,95 

1,0 





90 

0,80 

0,95 

1,1 

1,2 

0,95 

1,0 

_ 

_ 

_ 

— 

100 

0,80 

— 

1,1 

— 

0,95 

— 

— 

— 

— 

— 






В долях d* 





50 

0,35 

0,45 

0,45 

0,60 

0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,55 

0,65 

60 

0,35 

0,45 

0,45 

0,55 

0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,55 

0,65 

70 

0,35 

0,45 

0,45 

0,55 

0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,55 

0,65 

80 

0,35 

0,45 

0,45 

0,55 

0,40 

0,55 

0,35 

0,45 

0,55 

0,65 

90 

0,35 

0,45 

0,45 

0,55 

0,40 

0,55 

0,35 

0,40 

0,55 

0,65 

100 

0,35 

— 

0,45 

— 

0,40 

— 

0,35 

— 

0,55 

— 
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вычисления и оценку Продолжают в порядке, установ¬ 
ленном п. 6.3.1.1. 

При к= 100 измерения прекращают; если Я Т ^Д Т , 
принимают, что точность измерений соответствует 
предъявляемым требованиям, в противном случае при¬ 
нимают, что погрешность результатов измерений атте¬ 
стуемой МВИ превышает нормативную. Значения Д т 
и Я т приведены в табл. 6. 2. 

Оценка сходимости измерений выполняется в соот¬ 
ветствии с п. 6.3.2.2. 

6.З.1.З. Оценка точности измерений сравнительными МВИ 

Для оценки точности измерений по данным анализа 
каждой из к' = 50 производственных проб вычисляют: 
средние арифметические результаты параллельных из¬ 
мерений аттестуемой (С атт ) и химической (С ким ) мето¬ 
диками; величины Rt 


R T = 1 С атт — С х „„ 1 : Ок 

(6.5) 

или 


Rr — 1 С атт — С хим 1: d 2 ; 

(6.6) 

показатель точности измерений Я т 


Пх = (Е/? т ): к', 

(6.7) 


где 2/?т — сумма значений R T . 

Если при к' = 50 П т <д;, измерения прекращают, 
полученый результат интерпретируют как подтвержда¬ 
ющий соответствие точности измерений аттестуемой ме¬ 
тодикой установленным требованиям. При /с'=50 П\ > 
измерения прекращают, полученный результат ин¬ 
терпретируют как подтверждающий несоответствие точ¬ 
ности измерений аттестуемой методикой установлен¬ 
ным требованиям. При к'=50, Д т <Ят <#т измерения, 
вычисления и оценку продолжают в порядке, установ¬ 
ленном п. 6.3.1.1. 

При к'=100 измерения прекращают; если Ят 5^Д Т > 
принимают, что точность измерений соответствует предъ¬ 
являемым требованиям; в противном случае принима¬ 
ют, что погрешность результатов измерений аттестуемой 
МВИ не соответствует требованиям. Значения Д т и Я т 
приведены в табл. 6. 2. 
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fi.3.2. Оценка метрологических характеристик ЙСЙ 

Оценка соответствия метрологических характери¬ 
стик НСИ установленным требованиям выполняется на 
основе воспроизведения аттестованных характеристик 
СО. Метрологическими характеристиками, уровень ко¬ 
торых подлежит контролю при аттестации НСИ, явля¬ 
ются: среднее значение Я сх разности между наиболь¬ 
шим и наименьшим результатами параллельных изме¬ 
рений, характеризующее сходимость измерений и 
выраженное в долях d 2 ; среднее квадратическое отклоне¬ 
ние П в средних результатов воспроизведения аттесто¬ 
ванных значений в СО, характеризующее их рассеи¬ 
вание во время относительно общего среднего (вос¬ 
производимость измерений) и выраженное в долях о в 
или d 2 . 

Метрологические характеристики контролируют на 
основе не менее 50 средних результатов воспроизведе¬ 
ния аттестованных содержаний СО в контролируемом 
диапазоне концентраций. Каждый средний результат 
вычисляют на основании двух или трех параллельных 
измерений содержания аттестованного в СО компонен¬ 
та. Допускается контролировать метрологические ха¬ 
рактеристики НСИ на основе измерений содержаний 
компонентов в достаточно однородных пробах. 

6.3.2.1. Порядок выполнения измерений 

Измерения выполняют в соответствии с проектом 
аттестата на МВИ. Допускается выполнять измерения 
при аттестации НСИ в условиях и режимах, рекомен¬ 
дованных инструкцией по эксплуатации. Первоначально 
выполняют 50 серий воспроизведений аттестованных 
характеристик ГСО или СОП для контроля продукции. 
Интервал между проведением двух серий измерений 
должен быть не менее 1 ч. По полученным данным в со¬ 
ответствии с п. п. 6.3.2.2. или 6.3.2.3 вычисляют кон¬ 
тролируемые показатели, которые сравнивают с допус¬ 
каемыми и недопускаемыми значениями в порядке, ана¬ 
логичном п. 6.3. 1. 1. 

6.3.2.2. Оценка сходимости измерений 

Для оценки сходимости измерений по данным к=50 
серий воспроизведения аттестованных характеристик СО 
вычисляют: величины R 

R (Стах — Сщіп) ■ d 2 \ 
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( 6 . 8 ) 


показатель сходимости Я сх 

Я сх = (2 /?): к, (6.9) 

где Стах и С т щ — максимальный и минимальный ре¬ 
зультат в серии измерений; HR — сумма значений R. 

Если при к=50 Ясх^Дсх, измерения прекращают, 
полученный результат интерпретируют как подтвержда¬ 
ющий соответствие сходимости измерений предъявля¬ 
емым требованиям. При /с=50 и Я СХ ;^Я СХ измерения 
прекращают, полученный результат интерпретируют как 
подтверждающий несоответствие сходимости измерений 
установленным требованиям. При к=50 и Дс Х <Я сх <; 
<Я СХ измерения, вычисления и оценку продолжают в 
порядке, установленном п. 6. 3. 1. 1. 

При к= 100 измерения прекращают; если Я СХ ^Д СХ , 
принимают, что сходимость измерений соответствует 
предъявляемым требованиям, в противном случае при¬ 
нимают, что рассеивание результатов параллельных из¬ 
мерений превышает допускаемое. Значения Д сх и Я сх 
приведены в табл. 6. 4. 

6.3.2.3. Оценка воспроизводимости измерений 

Для оценки воспроизводимости измерений по данным 
к = 50 серий воспроизведений аттестованных характери¬ 
стик СО вычисляют: среднее арифметическое (С) ре¬ 
зультатов параллельных измерений в каждой серии; об¬ 
щее среднее (С) по сериям измерений отдельно для 
каждого СО 

С = (2 С): к, (6.10) 

отклонения 6 В значений С от соответствующего общего 
среднего С, выраженные в долях сг в или й 2 

б в =(С — 6):о в (6.11) 

или 

6 В = (С — С): d 2 ] (6.12) 

CKO, характеризующее воспроизводимость измерений в 
долях о В) о или dz, вычисленное по результатам воспро¬ 
изведения аттестованных характеристик каждого СО 

S = ѴиЬ 2 в /(к~ 1), (6.13) 

показатель сходимости П в измерений на НСИ 
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Пв 


/ 


<*!- i)sf+ (к, - i)sg + . 


где ки к 2 , ... — число серий измерений 
СО. 


(6.14) 
по отдельным 


Если при к=50 Пв^Дв, измерения прекращают, по¬ 
лученный результат интерпретируют как подтвержда¬ 
ющий соответствие воспроизводимости измерений на 
НСИ установленным требованиям. При /с = 50 и Я в ^ 
^Я в измерения прекращают, полученный результат 
интерпретируют как подтверждающий несоответствие 
воспроизводимости измерений на НСИ установленным 
требованиям. При к=50 и Д В <Я В <Я В измерения и 
оценку продолжают в порядке, установленном п 6.3.1.1. 

При к~ 100 измерения прекращают; если Я В ^Д В , 
принимают, что воспроизводимость измерений соответ¬ 
ствует предъявляемым требованиям, в противном случае 
принимают, что рассеивание средних результатов изме¬ 
рений на НСИ во времени вокруг их общего среднего 
превышает допускаемое. Значения Д в и Я в приведены 
в табл. 6.4. 


6.3.2.4. Форма и пример заполнения протокола 
метрологической аттестации 
находящихся в обращении НСИ 


ПРОТОКОЛ 

метрологической аттестации квантометра «Поливак Е-600» № 105 
. Общие данные об ат-Импортный оптический вакуумный кванто- 
тестуемом средстве метр «Поливак Е—600» № 105 предназна- 
измерений чен для измерения химического состава уг¬ 

леродистых и низколегированных сталей. 

Аттестуется--- 

(Впервые или повторно) 

Дата предыдущей аттестации_ 

2. Метрологические 1) Сходимость измерений концентрации уг- 
характеристики лерода, марганца, кремния, фосфора, серы, 

хрома, никеля, меди, титана, алюминия. 

2) Воспроизводимость измерений концетра- 
ции тех же элементов. 

3. Методы исследованийВоспроизведение аттестованных характери¬ 

стик СО (указываются номера СО и ис¬ 
пользованные аттестованные характеристи¬ 
ки). 

4. Операции исследова-В условиях, регламентируемых проектом 

ний аттестата на МВИ, проведено 50 серий вос¬ 

произведений аттестованных характеристик 
в СО по 2 измерения в каждой с интерва¬ 
лами между сериями 1 час, 
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Продолжение 

5. Результаты измере-Результаты измерений и их обработка при¬ 
ник и их обработка ведены в отчете по аттестации МВИ и НСИ. 

Обработка результатов проводилась в со¬ 
ответствии с методикой М 10 — 87. 

6. Выводы 1) Сходимость измерений по всем элемен¬ 

там соответствует требованиям ГОС!_ 

2) Воспроизводимость измерений по всем 
элементам соответствует требованиям ГОСТ 


Руководитель 
метрологической 
службы (ЦЗЛ) 
предприятия 

(организации) (Инициалы и фамилия) 

Исполнители: (Инициалы, фамилия 

и должность) 


6.3.2.5. Форма и пример заполнения свидетельства 
о метрологической аттестации НСИ 

Нижнетагильский металлургический комбинат им. В. И. Ленина 

СВИДЕТЕЛЬСТВО 


о метрологической аттестации средств измерений 

Наименование средства измерений: Импортный оптический вакуум¬ 
ный квантометр «Поливак Е-600» № 105, принадлежащий НТМК. 
Назначение средства измерений: измерение химического состава уг¬ 
леродистых и низколегированных сталей при контроле продукции. 
Диапазон и точность измерений: '0,015—1,0% С; 0,1—1,8% Мп; 0,02— 
1,2% Si; 0,005—0,06% Р; 0,005—0,06% S; 0,02—1,5%Сг; 0,03— 
0,3% Си; 0,01—0,2% Ті; 0,01-0,05% А1; 0,02-1,5% Ni. 

Точность измерений по ГОСТ_ 


Результаты аттестации: 


% 

Наименование 

метрологических 

характеристик 

Полученные значения 
метрологических 
характеристик 

Погрешность 

определения 

метрологических 

характеристик 

1. 

Сходимость 


Соответствует нор¬ 


измерений 

П С і^0,35 при к=50 

мам ГОСТ _ 

2. 

Воспроизводи¬ 


Соответствует нор¬ 


мость измерений 

П в <0,85 при к =50 

мам ГОСТ, _____ 


По результатам метрологической аттестации (протокол №- 

от - 19- г.) средство измерений допускается к при¬ 

менению в качестве рабочего. 

Повторную аттестацию (поверку) проводить в соответствии с 
методикой М 10—87. Очередную аттестацию (поверку) провести не 

позднее - 19-г. 

Директор Нижнетагильского 

металлургического комбината (Инициалы, фамилия) 













6.4. Контроль реактивов на базе применения ГСО 

Порядок и содержание работ по контролю химиче* 
ских реактивов на базе применения ГСО для химическо¬ 
го анализа (далее — контроль реактивов) на предпри¬ 
ятиях (в организациях) черной металлургии, имеющих 
соответствующие требованиям показатели внешнего кон¬ 
троля качества работы аналитических лабораторий, уста¬ 
навливает методика М 11—87, разработанная на осно¬ 
вании указания Госстандарта (письмо Управления гос¬ 
надзора и территориальных органов от 23.02.87 г. 
№ 10/46—282). 

Методика не распространяется на применение реак¬ 
тивов для измерений по МВ И, которые не обеспечены 
ГСО, выпускаемыми ИСО ЦНИИчермета и Урал- 
НИИЧМ. 

Контроль реактивов проводится аналитической лабо¬ 
раторией предприятия (организации) с целью проверки 
их пригодности для контроля продукции по конкретным 
стандартизованным (аттестованным) МВИ с заданной 
точностью. Контролю подлежат реактивы отечественно¬ 
го и зарубежного производства, выпускаемые серийно 
без указания гарантийного срока хранения или после 
его окончания, а также изготовленные разовыми парти¬ 
ями научно-исследовательскими организациями. Для ре¬ 
активов, выпущенных согласно соответствующей норма¬ 
тивно-технической документации и прошедших по исте¬ 
чении гарантийного срока контроль по методике 
М 11—87, дополнительная проверка точности их пара¬ 
метров по этой документации не требуется. 

Действие методики М 11—87 на предприятии (в ор¬ 
ганизации) должно быть прекращено в случае: получе¬ 
ния рекламации по химическому составу продукции (для 
МВИ, использованных для аналитического контроля 
забракованной продукции); неудовлетворительных по¬ 
казателей внешнего контроля за предыдущий год (для 
всех используемых МВИ). 

Основанием для возобновления действия методики 
является устранение причин недостаточной точности из¬ 
мерений и издание распоряжения главного инженера 
или начальника ЦЗЛ с мероприятиями, обеспечива¬ 
ющими требуемую достоверность аналитического конт¬ 
роля. 

Контролируемые реактивы должны находиться в по¬ 
требительской таре, соответствующей требованиям 





ГОСТ 3885—73, в том числе имеющей этикетку, преду¬ 
смотренную этим стандартом. Кроме того, на таре дол¬ 
жна быть наклейка с указанием срока повторного конт¬ 
роля реактива и его лабораторного номера. 

Контроль постоянно используемых реактивов прово¬ 
дится не реже 1 раза в квартал непосредственно в рабо¬ 
чих условиях на основе воспроизведения аттестованных 
характеристик С° ГСО стандартизованной или аттесто¬ 
ванной МВИ химического состава, предусматривающей 
применение контролируемого реактива. Для периодиче¬ 
ски (реже 1 раза в квартал) используемых реактивов их 
контроль проводится во время каждого случая приме¬ 
нения. Если реактив используется в нескольких МВИ, 
его контроль проводится по МВИ состава наиболее мас¬ 
сового на данном предприятии вида продукции (или 
продукции наиболее ответственного назначения). 

При проведении контроля реактивов выполняют не 
менее 4 серий воспроизведения аттестованной характе¬ 
ристики ГСО (не менее двух измерений в каждой се¬ 
рии) с точным соблюдением правил приготовления рас¬ 
творов и алгоритма выполнения измерений, предусмот¬ 
ренных стандартом (аттестатом) на МВИ. Измерения 
должны проводиться в разные дни не менее, чем двумя 
квалифицированными операторами химико-аналитиче¬ 
ских лабораторий. Контролируемый реактив пригоден 
для выполнения измерений с требуемой точностью, ес¬ 
ли: наибольшее отклонение б воспроизведенного значе¬ 
ния аттестованной характеристики от величины С° в од¬ 
ной серии измерений не превышает 1,44ст к (значение 
Ок — по табл. 3.12—3.14); абсолютное значение общего 
среднего величин б не превышает 2акУУ& (k — число се¬ 
рий измерений). При отсутствии в табл. 3.12—3.14 не¬ 
обходимых данных значение о к устанавливается по сог¬ 
ласованию с ИСО ЦНИИчермета. 

Результаты контроля реактивов отражаются в спе¬ 
циальном журнале, форма и пример заполнения кото¬ 
рого приведены в табл. 6.3. Учет прошедших контроль 
и допущенных к последующему применению реактивов 
ведется в порядке, установленном на предприятии (в 
организации). 

6.5. Приготовление смесей (растворов) 
для аттестации МВИ 

Смеси (растворы) для аттестации МВИ (далее — 
аттестованные смеси) разрабатывают и допускают к 
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применению в том случае, когда создание образцов ка¬ 
тегории ГСО или СОП по ГОСТ 8.315—78 невозможно 
или нецелесообразно по причине недостаточной времен¬ 
ной стабильности их метрологических характеристик, 
исключающей возможность их узаконения в порядке, 
установленном для СО. Метрологические характеристи¬ 
ки аттестованной смеси (аттестованное значение компо¬ 
нентов и его погрешность) устанавливаются расчетным 
путем и на стадии аттестации подлежат эксперименталь¬ 
ной проверке. Порядок разработки, утверждения и кон¬ 
троля качества аттестованных смесей, используемых 
для контроля продукции, устанавливает руководитель 
предприятия (организации). Допускается разработка 
типовых методик приготовления аттестованных смесей 
базовыми организациями метрологической службы. 

Приготовление аттестованной смеси должно регла¬ 
ментироваться документом, содержащим согласно ГОСТ 
8.505—84 следующие разделы: назначение и область 
применения; СИ, вспомогательные устройства, реакти¬ 
вы и материалы; процедура приготовления; алгоритм 
расчета характеристик погрешности установления зна¬ 
чений содержаний компонентов аттестованной смеси; 
требования безопасности; требования к маркировке и 
хранению; требования к квалификации оператора. 

В разделе «Назначение и область применения» сле¬ 
дует устанавливать назначение и область применения 
аттестованной смеси и приводить установленные значе¬ 
ния (одно или несколько) содержаний компонентов и 
характеристики их погрешностей. В разделе «СИ, испы¬ 
тательные устройства, реактивы и материалы» следует 
приводить перечень необходимых для приготовления 
аттестованной смеси СИ с указанием обозначений стан¬ 
дартов, технических условий на СИ или их типов, ут¬ 
вержденных по результатам государственных испыта¬ 
ний. Для ПСИ следует указывать метрологические ха¬ 
рактеристики, установленные в результате их аттестации 
по ГОСТ 8.326—78. Для вспомогательных стандартизо¬ 
ванных устройств следует давать ссылку на технические 
условия, для нестандартизованных — приводить черте¬ 
жи, описание и характеристики в справочном приложе¬ 
нии к документу на методику приготовления смеси. Тре¬ 
бования к мерной посуде должны быть установлены в 
соответствии с действующими государственными стан¬ 
дартами. Если аттестованную смесь готовят на основе 
СО, указывают тип, категорию, номер по соответству- 
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ющему реестру. Реактивы и материалы должны быть 
даны в виде перечня с указанием их квалификации, сор¬ 
та или марки со ссылкой на стандарты или другую нор¬ 
мативно-техническую документацию, в соответствии с 
которой их выпускают. 

В разделе «Процедура приготовления» должны быть 
четко регламентированы условия и все операции по при¬ 
готовлению смеси: указаны условия, в которых должна 
быть проведена работа; подробно описана процедура 
приготовления вспомогательных растворов (взвешива¬ 
ние навесок реактивов, растворение или смешивание и 
т. д.) и процедура приготовления аттестованной смеси 
(отбор вспомогательных растворов в соответствии с со¬ 
ставом смеси, доведение вспомогательных растворов до 
нужного объема, установление содержания основных, 
а при необходимости, и мешающих компонентов). 

В разделе «Алгоритм расчета характеристик погреш¬ 
ности установления значений содержаний компонентов 
аттестованной смеси» должен быть приведен алгоритм 
расчетного способа установления характеристик погреш¬ 
ности. При этом должны быть оценены частные погреш¬ 
ности, вносимые на каждой стадии процедуры приго¬ 
товления аттестованной смеси. Основными источниками 
погрешности установленных значений компонентов ат¬ 
тестованной смеси являются погрешности мер вмести¬ 
мости (мерной посуды, дозаторов и т. п.), СИ массы, 
установления химического состава исходных реактивов 
и СО, неоднородность реактивов и материалов СО, зна¬ 
чение предела обнаружения метода контроля чистоты 
растворителя согласно техническим условиям, погреш¬ 
ность установления состава вспомогательных растворов. 

В разделе «Требования безопасности» приводят све¬ 
дения о характере и степени возможного воздействия 
на организм человека применяемых химических веществ 
и необходимые в связи с этим меры предосторожности. 
В разделе «Требования к маркировке и хранению» ука¬ 
зывают тару, в которой следует хранить вспомогатель¬ 
ные растворы и смеси, с описанием необходимой марки¬ 
ровки тары (наименование вспомогательного раствора 
или смеси, их срок действия, установленные содержа¬ 
ния компонентов аттестованной смеси). Раздел «Требо¬ 
вания к квалификации оператора» должен содержать 
требования к уровню квалификации (профессия, образо¬ 
вание, практический опыт и т. д.) лиц, допускаемых к 
приготовлению аттестованных смесей. 
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7 АТТЕСТАЦИЯ 

' ■' ' — АНАЛИТИЧЕСКИХ ЛАБОРАТОРИЙ 

7.1. Цели и задачи аттестации 

Метрологическая аттестация аналитических лаборато¬ 
рий предприятий и организаций черной металлургии 
проводится в рамках осуществляемой под руководством 
Госстандарта аттестации испытательных организаций и 
подразделений (к которым по определению Междуна¬ 
родной Организации Стандартизации (ISO) относится 
«любая лаборатория, которая измеряет, контролирует, 
испытывает, проверяет или любыми способами опреде¬ 
ляет характеристики, свойства или функционирование 
материалов и продукции») с целью их аккредитации, то 
есть официального удостоверения возможности проведе¬ 
ния ими испытаний установленных видов продукции и 
(или) установленных видов испытаний с требуемой точ¬ 
ностью (достоверностью) и повышения за счет этого 
объективности и эффективности испытаний как основы 
оценки технического уровня и качества продукции. 
Метрологическая аттестация испытательных организа¬ 
ций и подразделений призвана оценить, насколько обес¬ 
печивается главное качество испытаний — их единство, 
т. е. точность, достоверность (для контроля) и воспро¬ 
изводимость результатов. 

Установленные Госстандартом общие требования к 
качеству работы испытательных организаций и подраз¬ 
делений и к их аттестации определяют порядок плани¬ 
рования и организации работ по аттестации, функции 
министерств (ведомств) и их головных организаций по 
метрологии и стандартизации, а также территориаль¬ 
ных органов Госстандарта по проведению аттестации. 
В соответствии с этими требованиями основными зада¬ 
чами аттестации являются: 

1. Установление соответствия структуры, техниче¬ 
ской базы, квалификации персонала требованиям, обес¬ 
печивающим возможность проведения всех возложен¬ 
ных на испытательную организацию (подразделение) 
испытаний в соответствии с нормативно-технической до¬ 
кументацией, регламентированными программами и ме¬ 
тодиками испытаний. 

2. Установление наличия условий, гарантирующих 
объективность и обеспечение единства испытаний, вклю¬ 
чая необходимое метрологическое обеспечение. 





3. Проверка соответствия фактической точности (до¬ 
стоверности) испытаний установленным требованиям. 

4. Проверка выполнения задач, возложенных на ис¬ 
пытательную организацию (подразделение) положени¬ 
ем о данной организации (подразделении). 

5. Определение мероприятий, необходимых для уст¬ 
ранения обнаруженных недостатков и дальнейшего со¬ 
вершенствования деятельности испытательной органи¬ 
зации (подразделения). 

В соответствии с этими задачами главное содержа¬ 
ние метрологической аттестации аналитических лабора¬ 
торий предприятий и организаций черной металлургии 
заключается в анализе, оценке и официальном удосто¬ 
верении наличия и фактической реализации в лабора¬ 
тории условий, необходимых для выполнения измерений 
химического состава веществ и материалов с точностью, 
которая установлена соответствующей нормативно-тех¬ 
нической документацией. Хотя при проведении аттеста¬ 
ции проверке подлежит соответствие входного контроля 
поступающего сырья и технологических процессов тре¬ 
бованиям, установленным нормативно-технической доку¬ 
ментацией предприятия, главным направлением работ 
должна быть всесторонняя оценка выполнения всех ус¬ 
тановленных требований к контролю качества готовой 
продукции, выпускаемой предприятием. 

7.2. Порядок организации, проведения 
и оформления результатов аттестации 

Для всех видов аттестуемых испытательных органи¬ 
заций и подразделений устанавливаются следующие ви¬ 
ды аттестации: первичная, периодическая и внеочеред¬ 
ная. На основании первичной аттестации, которую в 
1982—1987 гг. прошли практически все аналитические 
лаборатории отрасли, испытательная организация (под¬ 
разделение) аккредитуется с выдачей свидетельства на 
право проведения испытаний установленных видов про¬ 
дукции и (или) проведения установленных видов испы¬ 
таний. В ходе периодической аттестации, проводимой в 
аналитических лабораториях не реже одного раза в пять 
лет, подтверждается стабильность установленных в про¬ 
цессе первичной аттестации условий (и их фактической 
реализации) для выполнения испытаний с требуемой 
точностью (достоверностью), оценивается соответствие 
проводимых испытаний современным требованиям к ис- 
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пытаниям (контролю) качества продукции, проверяется 
выполнение мероприятий по устранению недостатков и 
совершенствованию деятельности испытательной орга¬ 
низации (подразделения), разработанных в процессе 
первичной аттестации, и при положительных выводах 
аттестационной комиссии продлевается срок действия 
выданного свидетельства. Внеочередная аттестация мо¬ 
жет проводиться при существенном изменении номен¬ 
клатуры испытываемой продукции и (или) проводимых 
испытаний, существенном изменении технической базы, 
а также по требованию Госстандарта, в том числе на 
основе претензий заказчика (основного потребителя) 
продукции, министерства (ведомства), Государственной 
инспекции по качеству экспортных товаров Минвнеш- 
торга СССР, других контролирующих и следственных 
органов. 

При отрицательных результатах периодической или 
внеочередной аттестации выданное ранее свидетельство 
на право проведения испытаний может быть аннулиро¬ 
вано или ограничена номенклатура испытываемой про¬ 
дукции и (или) проводимых испытаний впредь до уст¬ 
ранения выявленных недостатков; новое свидетельство 
в этом случае выдается при положительных результатах 
вновь проведенной повторной аттестации. Внеочередная 
аттестация при ее положительных результатах заменя¬ 
ет периодическую с соответствующим продлением срока 
действия свидетельства. При выполнении требований 
внешнего контроля качества работы аналитической ла¬ 
боратории, осуществляемого ИСО ЦНИИчермета, и от¬ 
сутствии рекламаций на качество выпускаемой продук¬ 
ции в период со времени проведения предыдущей атте¬ 
стации повторная аттестация может быть заменена про¬ 
длением срока действия ранее выданного свидетельст¬ 
ва, но не более чем на пять лет. 

Аттестацию аналитических лабораторий черной ме- 
таллургии организует ведомственная метрологическая 
служба в соответствии с планами-графиками, утвержден¬ 
ными Минчерметом СССР после согласования в уста¬ 
новленном порядке с соответствующими республикан¬ 
скими управлениями Госстандарта, Московским, Ленин¬ 
градским или Дальневосточным центрами стандартиза¬ 
ции и метрологии. Комиссия по проведению аттестации 
аналитических лабораторий назначается Минчерметом 
СССР под председательством представителя организа¬ 
ции, на которую министерством возложена ответствен¬ 
ен 


ность за проведение работ по аттестации испытательных 
подразделений. При самостоятельной аттестации анали¬ 
тических лабораторий председателем комиссии является 
представитель ИСО ЦНИИчермета, при совместной 
аттестации всех испытательных подразделений (горно- 
обогатительные, коксохимические, огнеупорные и неко¬ 
торые другие предприятия) — представитель базовой 
организации метрологической службы отрасли. Пред¬ 
приятие извещается о конкретном сроке аттестации ана¬ 
литической лаборатории не позднее чем за 2 месяца 
до ее проведения. 

Аттестационная комиссия проводит свою работу не¬ 
посредственно в аттестуемой лаборатории, где знакомит¬ 
ся с представленными материалами, проверяет на месте 
состояние планирования, полноты и эффективности про¬ 
водимых измерений химического состава, состояние тех¬ 
нической базы, кадров, нормативно-технической доку¬ 
ментации, соблюдение при измерениях требований стан¬ 
дартов и технических условий на продукцию и методы 
ее испытаний, анализирует совместно с работниками 
аналитической лаборатории состояние и уровень приме¬ 
няемой нормативно-технической документации и дает 
предложения по их совершенствованию, оказывает по¬ 
мощь в разработке мероприятий по совершенствованию 
метрологического обеспечения и организации проводи¬ 
мых измерений химического состава. В случае необхо¬ 
димости комиссия организует анализ шифрованных проб 
или использует другие формы экспериментальной про¬ 
верки качества проводимых измерений. 

Особенностью аттестации аналитических лаборато¬ 
рий предприятий и организаций черной металлургии 
является комплексная проверка выполнения как осно¬ 
вополагающих, общих для любой испытательной орга¬ 
низации (подразделения) требований к качеству испы¬ 
таний, так и специфических требований, определяемых 
своеобразием контроля химического состава как изме¬ 
рительного процесса, а также особенностями метроло¬ 
гического обеспечения этого вида измерений на основе 
использования СО, регламентированного соответству¬ 
ющей отраслевой документацией. Ниже приведены на¬ 
иболее важные этапы работы аттестационных комиссий. 

Проводимая ими проверка состояния и применения 
СИ включает установление: наличия и правильности 
учета СИ; наличия свидетельств об аттестации НСИ; 
исправность СИ, проведение н своевременность их мет- 


реологического обслуживания (поверки или аттестации); 
соответствия условий применения СИ нормированным 
условиям их эксплуатации; соблюдения лицами, приме¬ 
няющими СИ, правил эксплуатации и технического об¬ 
служивания; соответствия условий хранения СИ требо¬ 
ваниям обеспечения их исправности. Одним из разделов 
этого этапа аттестации аналитической лаборатории яв¬ 
ляется проверка наличия и применения СО, в ходе ко¬ 
торой устанавливают: правильность представленных 
предприятием сведений об СО всех категорий; соответ¬ 
ствие имеющихся на предприятии типов СО контроли¬ 
руемым в лаборатории объектам; правильность хране¬ 
ния СО и наличие свидетельств к ним; соответствие 
применения СО их назначению, указанному в свидетель¬ 
стве; период, в течение которого обеспечиваются конт¬ 
роль точности результатов измерений, градуировка СИ 
и аттестация образцов других категорий имеющимся 
запасом СО; наличие заказов СО на последующие годы 
и их обоснованность. 

Комиссия проверяет состояние нормативно-техниче¬ 
ской документации, разработанной, утвержденной и при¬ 
меняемой непосредственно на предприятии и устанав¬ 
ливающей требования к химическому составу продук¬ 
ции и методам измерений ее химического состава. При 
этом устанавливают: соответствие применяемой доку¬ 
ментации требованиям действующих государственных 
и отраслевых стандартов; правильность оформления, 
утверждения и регистрации применяемой на предпри¬ 
ятии документации и состояние ее учета и хранения; 
обеспеченность сотрудников нормативно-техническими 
документами; своевременность и правильность внесения 
в них изменений. 

По нормативно-технической документации на виды 
(марки) продукции комиссия проверяет: правильность 
назначения границ поля допуска на содержание контро¬ 
лируемых компонентов; согласованность точности ука¬ 
занных границ поля допуска с точностью современного 
аналитического контроля; согласованность ширины по¬ 
ля допуска и точности указания его границ; наличие 
ссылки на методики измерения химического состава 
и т. д. 

При проверке нормативно-технической документа¬ 
ции на методики измерений химического состава опре¬ 
деляют: наличие отчетов по аттестации нестандартизо- 
ванных методик; правильность составления алгоритма 
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методик; наличие нормативов точности, их достаточность 
и соответствие уровня нормативов требованиям ГСХА, 
наличие указания о доверительной вероятности норми¬ 
рованных составляющих погрешности; правильность и 
полноту алгоритма оперативного контроля точности из¬ 
мерений; наличие требований к соблюдению правил тех¬ 
ники безопасности. По решению комиссии наряду с 
внутризаводской нормативно-технической документа¬ 
цией могут быть рассмотрены также применяемые на 
предприятии государственные и отраслевые стандарты, 
устанавливающие требования к продукции и методы 
контроля ее химического состава. При этом основное 
внимание обращают на выявление несогласованности и 
противоречий в требованиях стандартов на сырье и го¬ 
товую продукцию и на методы измерений химического 
состава. 

При проверке соблюдения требований нормативно¬ 
технической документации, регламентирующей химиче¬ 
ский состав материалов, определяют: полноту охвата 
аналитическим контролем компонентов, определяющих 
качество материалов; соответствие точности МВИ хи¬ 
мического состава точности указания границ поля до¬ 
пуска; соответствие применяемой методики установлен¬ 
ной в нормативно-технической- документации (или соот¬ 
ветствие ей по точности) и т. д. 

При проверке соблюдения требований нормативно¬ 
технической документации, регламентирующей методи¬ 
ки выполнения измерений химического состава, устанав¬ 
ливают соответствие фактического состояния выполне¬ 
ния измерений требованиям методики: показателей на¬ 
значения МВИ; применяемых СИ, вспомогательных 
устройств, реактивов и их квалификации, растворов, 
алгоритма и режимов выполнения операций (в том чис¬ 
ле полноту операций, предусмотренных МВИ, длитель¬ 
ность их проведения, температурный режим и т. д.); 
условий выполнения измерений (в том числе темпера¬ 
туры и влажности помещения, отсутствия вибрации и 
атмосферных загрязнений и т. п.); общих требований к 
обеспечению точности результатов измерений, включая 
число параллельных измерений и контроль уровня схо¬ 
димости их результатов по таблице допускаемых рас¬ 
хождений, способа обработки результатов анализа и 
установления его окончательного результата, выполне¬ 
ния требований техники безопасности. 

Главное внимание при аттестации аналитических ла- 
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бораторий обращают на фактический уровень точност¬ 
ных характеристик результатов анализа и на состояние 
их контроля на предприятии. При проверке соблюдения 
требований к оперативному контролю точности резуль¬ 
татов измерений устанавливают соответствие фактиче¬ 
ского состояния контроля требованиям МВИ: к перио¬ 
дичности оперативного контроля и правильности выбо¬ 
ра СО для его проведения; к числу параллельных вос¬ 
произведений аттестованной характеристики СО и 
контролю уровня их сходимости по таблице допускаемых 
расхождений, способу обработки результатов анализа 
и установления воспроизведенного значения аттестован¬ 
ной характеристики, к допускаемому отклонению вос¬ 
произведенного содержания от аттестованной характе¬ 
ристики СО; к оценке качества анализа производствен¬ 
ных проб по результатам оперативного контроля дру¬ 
гим требованиям МВИ, определяемым специфическими 
особенностями применяемых (особенно сравнительных) 
методик анализа. 

В ходе оценки соответствия показателей точности 
результатов измерений требованиям ГСХА и других 
нормативно-технических документов аттестационная ко¬ 
миссия детально анализирует состояние и эффективность 
проведения внутреннего и внешнего контроля результа¬ 
тов анализа, в том числе участия лаборатории в уста¬ 
новлении аттестуемых характеристик ГСО. При уста¬ 
новлении недостаточной эффективности внутреннего и, 
особенно, внешнего контроля результатов анализа, не¬ 
зависимо от других показателей работы, свидетельство 
об аттестации лаборатории не выдается, так как она не 
обеспечивает достоверности измерений. 

Результаты работы аттестационной комиссии офор¬ 
мляют в виде акта, составляемого на основе анализа и 
оценки показателей качества работы лаборатории и со¬ 
держащего положения, куда по установленной форме 
заносят замечания и предложения комиссии по всем раз¬ 
делам ее работы. В зависимости от выявленного состо¬ 
яния метрологического обеспечения и организационно- 
методической деятельности лаборатории в акте делают 
вывод о наличии или отсутствии в этой лаборатории ус¬ 
ловий для выполнения измерений химического состава 
сырья, веществ, материалов и готовой продукции с тре¬ 
буемой точностью. При отсутствии в лаборатории необ¬ 
ходимых условий для выполнения измерений химиче¬ 
ского состава с требуемой точностью для всех контро- 
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лируемых объектов или части их комиссия назначает 
срок повторной аттестации с учетом реальных возмож¬ 
ностей устранения имеющихся недостатков, но не более 
12 мес. с момента подписания акта. Если установленные 
комиссией недостатки не требуют длительного времени 
для их устранения и (или) не приводят к выходу фак¬ 
тической точности измерения химического состава гото¬ 
вой продукции за пределы регламентированных в уста¬ 
новленном порядке норм точности, комиссия на основа¬ 
нии прилагаемых к акту и утвержденных директором 
предприятия мероприятий по устранению недостатков 
может рекомендовать выдать свидетельство об аттеста¬ 
ции лаборатории после устранения недостатков без по¬ 
вторной аттестации. 

Акт самостоятельной первичной аттестации анали¬ 
тической лаборатории проходит экспертизу в ИСО 
ЦНИИчермета, комплексной аттестации всех испыта¬ 
тельных лабораторий — в базовых организациях метро¬ 
логической службы; после положительных результатов 
экспертизы проводившая ее организация выдает анали¬ 
тической лаборатории (испытательным подразделениям) 
аттестационное свидетельство на право проведения ус¬ 
тановленных видов испытаний готовой продукции. При 
отрицательных результатах экспертизы может быть 
назначена повторная аттестация или до выдачи свиде¬ 
тельства может быть предъявлено требование об устра¬ 
нении недостатков из числа отмеченных в акте аттеста¬ 
ции. Все аттестационные свидетельства подлежат реги¬ 
страции в местных территориальных органах Госстан¬ 
дарта и вводятся в действие после прохождения регист¬ 
рации. 

7.3. Порядок подготовки 
аналитической лаборатории к аттестации 

Метрологическая аттестация аналитических лабора¬ 
торий предприятий черной металлургии проводится как 
заключительный этап внедрения на предприятии систе¬ 
мы метрологического контроля качества измерений хи¬ 
мического состава (первичная аттестация) или совер¬ 
шенствования этой системы после ее внедрения (пов¬ 
торная аттестация). В процессе подготовки и аттеста¬ 
ции необходимо разработать и установить контроль за 
реализацией всех мероприятий, направленных на повы¬ 
шение уровня метрологического контроля, а также вы- 
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пблИенИе других метрологических правил и положений 
распространяющихся на деятельность аналитической 
лаборатории. 

7.3.1. Требования к СИ химического состава 

Порядок метрологического обеспечения СИ, в том 
числе предназначенных для измерений химического со¬ 
става, установлен основополагающими государственны¬ 
ми стандартами и другими документами Госстандарта, 
выполнение которых обязательно для любой лаборато¬ 
рии. Это важно подчеркнуть, так как при проведении 
метрологического контроля в соответствии с отраслевой 
нормативно-технической документацией основное внима¬ 
ние направлено на комплексную оценку и поддержание 
на необходимом уровне точностных характеристик сред¬ 
них результатов анализа, поэтому собственная погреш¬ 
ность СИ контролируется лишь при аттестации нестан- 
дартизованных СИ и в некоторых других случаях. 

Каждая единица применяемых в лаборатории СИ 
должна быть снабжена технической документацией 
(паспорт, формуляр, свидетельство и т. п.), включа¬ 
ющей наименование, обозначение типа СИ и завода-из- 
готовителя, заводской номер, даты получения и начала 
эксплуатации, либо другим образом должна быть удо¬ 
стоверена их метрологическая пригодность (клеймо на 
мерной посуде, простейшем измерительном инструменте 
и т. д.). Все СИ должны эксплуатироваться в соответ¬ 
ствии с требованиями, установленными нормативно-тех¬ 
нической документацией на МВИ, инструкциями по экс¬ 
плуатации, хранению и ремонту. Все СИ, непригодные 
к применению, должны быть изъяты из эксплуатации 
и изолированы до проведения ремонта, поверки или ат¬ 
тестации. 

Для установления пригодности к применению СИ, 
прошедших государственные испытания, проводится их 
поверка. Пригодными к применению в течение межпо¬ 
верочного интервала признаются СИ, поверка которых, 
выполненная в соответствии с требованиями норматив¬ 
но-технических документов, подтверждает их соответст¬ 
вие установленным метрологическим и техническим тре¬ 
бованиям к данному СИ. Основные требования к орга¬ 
низации и порядку проведения поверки СИ, выпускаемых 
из производства и ремонта, приобретаемых по импорту, 
а также находящихся в эксплуатации и на хранении, 
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Устанавливает Г6£Т 8.513—84, согласно которому СМ 
подвергают первичной, периодической, внеочередной и 
экспертной поверке. 

Первичной поверке подлежат СИ при выпуске нз 
производства’ или ремонта, а также СИ, поступающие 
по импорту (кроме случаев, когда результаты поверки, 
проведенной в других странах, признаны Госстандартом 
в соответствии с международными соглашениями о вза¬ 
имном признании результатов государственных испы¬ 
таний и поверки, участником которых является СССР). 
Периодической поверке подлежат СИ, находящиеся в 
эксплуатации или на хранении, через определенные 
межповерочные интервалы, которые установлены с рас¬ 
четом обеспечения пригодности к применению СИ в те¬ 
чение периода между поверками. 

Внеочередную поверку проводят при эксплуатации 
(хранении) СИ при: необходимости удостовериться в 
пригодности СИ к применению; применении СИ в каче¬ 
стве комплектующих при истечении половины межпове¬ 
рочного интервала; повреждении поверительного клей¬ 
ма, пломбы или утере документа, подтверждающего 
прохождение СИ первичной или периодической повер¬ 
ки, в том числе при их хранении; вводе в эксплуатацию 
СИ после хранения, в течение которого не могла быть 
проведена периодическая поверка в связи с требовани¬ 
ями к консервации СИ или изделий, содержащих СИ; 
переконсервации СИ, а также изделий, в комплекте ко¬ 
торых применяются СИ; передаче СИ на длительное 
хранение по истечении половины межповерочного ин¬ 
тервала; отправке потребителю СИ, не реализованных 
предприятием-изготовителем по истечении половины 
межповерочного интервала. Внеочередную поверку ре¬ 
комендуется проводить перед вводом в эксплуатацию 
СИ, взятых со склада после хранения и транспорти¬ 
ровки. 

Инспекционную поверку проводят для выявления 
пригодности к применению СИ при осуществлении госу¬ 
дарственного надзора и ведомственного контроля за со¬ 
стоянием и применением СИ, а экспертную поверку — 
при возникновении спорных вопросов по метрологиче¬ 
ским характеристикам, исправности СИ и пригодности 
их к применению. 

Поверку СИ проводят органы государственной мет¬ 
рологической службы, возглавляемые Госстандартом, 
аттестованные на право проведения государственной по- 
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верки, и предприятия (организации) иной ведомствен¬ 
ной принадлежности, которым право поверки предостав¬ 
лено в установленном Госстандартом порядке. К прове¬ 
дению поверки допускаются лица, аттестованные в 
качестве государственных или ведомственных повери¬ 
телей в порядке, установленном Госстандартом. За по¬ 
верку СИ, проводимую органами государственной мет¬ 
рологической службы, взимаются сборы по таксам, ут¬ 
вержденным Госстандартом по согласованию с Минфи¬ 
ном СССР. 

Разрешение на выполнение работ по ведомственной 
поверке СИ выдаются (в форме регистрационных удо¬ 
стоверений) органам ведомственной метрологической 
службы территориальными органами Госстандарта при 
наличии условий, необходимых для обеспечения надле¬ 
жащего качества поверки, в том числе _ при наличии 
средств поверки (образцовых и вспомогательных СИ, 
вспомогательных приспособлений и устройств), соответ¬ 
ствующих требованиям нормативных документов по по¬ 
верке; лиц, допущенных к проведению поверки; всех 
нормативных документов, относящихся к подлежащим 
поверке СИ, графиков периодичности поверки и в необ¬ 
ходимых случаях поверочных схем; помещений, обеспе¬ 
чивающих правильное размещение поверочного обору¬ 
дования, поступающих и находящихся на поверке СИ, 
при поддержании уровня внешних воздействий в соот¬ 
ветствии с требованиями нормативных документов по 
поверке; условий для нормальной работы поверочного 
персонала. 

СИ, применяемые для наблюдения за изменением 
величин без оценки их значений в единицах физических 
величин с нормированной точностью, поверке не подле¬ 
жат. Контроль за исправностью таких СИ осуществля¬ 
ется в порядке, установленном предприятием (органи¬ 
зацией); на СИ или их эксплуатационных документах 
должно быть нанесено обозначение «И». 

Обязательной государственной поверке подлежат: 
СИ, применяемые в органах государственной метроло¬ 
гической службы; исходные образцовые СИ предприятий 
(организаций); СИ, выпускаемые из производства в ка¬ 
честве образцовых согласно их прямому назначению 
или по условиям заказа на изготовление; СИ, предна¬ 
значенные для применения и применяемые в качестве 
рабочих для измерений, результаты которых использу¬ 
ются для учета материальных ценностей, топлива и 
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энергии, при взаимных расчетах, в торговле, для защи¬ 
ты природной среды, обеспечения безопасности труда; 
СИ, применяемые для измерений, результаты которых 
служат основанием для регистрации национальных и 
международных спортивных рекордов. 

Ведомственной поверке подлежат СИ, не вошедшие 
в перечень СИ, которые подлежат обязательной госу¬ 
дарственной поверке. В отдельных случаях, по согла¬ 
сованию с Госстандартом, допускается поверка пред¬ 
приятием (организацией) СИ, подлежащих государст¬ 
венной поверке. Конкретный перечень СИ, подлежащих 
государственной поверке на предприятии (организации), 
устанавливает территориальный орган Госстандарта; 
календарные сроки их поверки согласуются с руково¬ 
дителем этого органа. В перечень включают следующие 
СИ химического состава: весоизмерительные приборы и 
устройства, гири, газоанализаторы, фотоэлектроколори¬ 
метры, спектрофотометры, pH -метры и т. д. 

Межповерочные интервалы периодической поверки 
устанавливают: для СИ, подлежащих обязательной го¬ 
сударственной поверке — органы государственной мет¬ 
рологической службы; для СИ, подлежащих ведомст¬ 
венной поверке — руководители предприятий (органи¬ 
заций), СИ, находящиеся на длительном хранении в 
условиях, обеспечивающих их пригодность к примене¬ 
нию, периодической поверке не подвергаются. 

Поверка СИ должна проводиться согласно требова¬ 
ниям нормативно-технической документации по повер¬ 
ке, разработанных в соответствии с ГОСТ 8.375—80 и 
ГОСТ 8.042—83. При осуществлении государственной 
поверки СИ на местах их изготовления, ремонта или 
эксплуатации предприятия (организации) должны: обе¬ 
спечивать в необходимых случаях доставку поверочных 
и вспомогательных средств, принадлежащих органам 
государственной метрологической службы, к месту по¬ 
верки и обратно; выделять помещение и вспомогатель¬ 
ный персонал, необходимый для проведения поверки; 
обеспечивать в необходимых случаях хранение образцо¬ 
вых СИ, принадлежащих органам государственной мет¬ 
рологической службы, под их пломбой; предоставлять в 
случае обслуживания предприятия (организации) пере¬ 
движной поверочной лабораторией место стоянки и 
обеспечивать ее подключение к сетям электро-, газо- и 
водоснабжения, канализации, а также обеспечивать со¬ 
хранность поверочной лаборатории. 
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Предприятия (организации), выпускающие из про¬ 
изводства или ремонта, а также эксплуатирующие СИ, 
для государственной поверки которых на местах изго¬ 
товления, ремонта или эксплуатации требуются стаци¬ 
онарные поверочные установки и стационарные образ¬ 
цовые СИ, должны иметь соответствующие установки 
и образцовые СИ и предоставлять их в распоряжение 
органов государственной метрологической службы. СИ 
должны представляться на государственную поверку 
по требованию органа государственной метрологической 
службы расконсервированными, вместе с техническим 
описанием, инструкцией по эксплуатации, паспортом 
или свидетельством о последней поверке, а также необ¬ 
ходимыми комплектующими устройствами. 

Поверка СИ должна обеспечиваться органами госу¬ 
дарственной метрологической службы безотказно (в со¬ 
гласованные с этими органами сроки). При отсутствии 
условий, необходимых для осуществления поверки, ру¬ 
ководитель органа государственной метрологической 
службы обязан указать другой ближайший орган госу¬ 
дарственной метрологической службы или предприятие 
(организацию), способные провести поверку. 

Периодическую поверку СИ, предназначенных для 
измерений (воспроизведения) нескольких физических 
величин или имеющих несколько диапазонов измерений, 
но используемых постоянно для измерений (воспроиз¬ 
ведения) меньшего числа физических величин или на 
меньшем числе диапазонов измерений, допускается на 
основании решения главного метролога предприятия 
(организации) проводить только по тем требованиям 
нормативно-технических документов по поверке, кото¬ 
рые определяют пригодность СИ для применяемого чис¬ 
ла физических величин и применяемых диапазонов из¬ 
мерений. В этих случаях на СИ должны быть нанесены 
отчетливая надпись или условные обозначения, опреде¬ 
ляющие область их применения; соответствующая за¬ 
пись должна быть сделана и в эксплуатационных доку¬ 
ментах. 

Ведомственную периодическую поверку СИ проводят 
в соответствии с графиком, утвержденным руководите¬ 
лем предприятия (организации). 

СИ, поверка которых не может быть обеспечена 
предприятиями (организациями), представляют на по¬ 
верку в органы государственной метрологической служ¬ 
бы или на другие предприятия (организации) той или 
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иной ведомственной принадлежности, которым право 
поверки предоставлено органами государственной мет¬ 
рологической службы. При этом предприятие (органи¬ 
зация) или его вышестоящая организация должны пред¬ 
ставить органам государственной метрологической 
службы по их требованию план мероприятий по органи¬ 
зации ведомственной поверки СИ, не обеспеченных по¬ 
веркой, или обоснование нецелесообразности ее орга¬ 
низации. 

Основные положения метрологического обеспечения 
НСИ, к которым относятся меры, измерительные прибо¬ 
ры, преобразователи, установки и системы, изготовля¬ 
емые в единичном экземпляре, не предназначенные для 
серийного и массового производства и не подвергаемые 
государственным испытаниям, устанавливает ГОСТ 
8.326—78, распространяющийся в части метрологической 
аттестации также на СИ; ввозимые из-за границы еди¬ 
ничными экземплярами; изготовленные до введения в 
действие этого стандарта и не обеспеченные норматив¬ 
но-технической документацией на методы и средства 
поверки; единичные экземпляры серийного выпуска, при¬ 
меняемые в условиях, отличающихся от условий для 
которых нормированы их метрологические характери¬ 
стики. 

Основными задачами метрологического обеспечения 
разработки, изготовления и эксплуатации НСИ являют¬ 
ся: обеспечение изготовления СИ в соответствии с тех¬ 
ническими заданиями и (или) техническими условиями; 
обеспечение СИ нормативно-технической документацией, 
техническими средствами, необходимыми для их повер¬ 
ки и технического обслуживания при изготовлении и эк¬ 
сплуатации; установление рациональной номенклатуры 
СИ; обеспечение постоянной пригодности СИ к выпол¬ 
нению измерений с нормированной для них точностью, 
своевременное изъятие из обращения СИ, не пригодных 
к применению; включение СИ в общесоюзную повероч¬ 
ную схему или установление иного порядка их связи с 
государственным эталоном; упорядочение надзора и 
контроля за СИ, применяемыми на предприятиях (в ор¬ 
ганизациях). 

НСИ, изготовленные в СССР или закупленные за 
границей единичными экземплярами, допускают к при¬ 
менению после их государственной или ведомственной 
метрологической аттестации, проводимой с целью: опре¬ 
деления метрологических характеристик СИ и проверки 


йх соответствия требованиям технического заданий, tex- 
ническим условиям и стандартам ГСИ, а также пригод¬ 
ности СИ к применению; определения метрологических 
характеристик СИ, подлежащих контролю при эксплу¬ 
атации, порядка, методов и средств поверки, межпове¬ 
рочного интервала. 

Государственной метрологической аттестации под¬ 
лежат НСИ: предназначенные для применения в систе¬ 
ме Госстандарта или разработанные его органами; ис¬ 
пользуемые в качестве исходных образцовых СИ в ве¬ 
домственных метрологических службах; устанавлива¬ 
емые перечнем рабочих СИ, подлежащих обязательной 
государственной поверке; используемые в качестве об¬ 
разцовых при проведении государственных испытаний 
СИ; применяемые для измерений при проведении экс¬ 
пертиз органами государственного арбитража. 

Ведомственную метрологическую аттестацию прохо¬ 
дят НСИ: предназначенные для проведения научно-ис¬ 
следовательских, экспериментальных и опытно-конструк¬ 
торских работ; применяемые при контроле качества 
продукции, контроле и управлении технологическими 
процессами, контроле режимов работы машин, обору¬ 
дования и др.; применяемые в ведомственных метроло¬ 
гических службах в качестве образцовых подчиненных. 

Научно-методическое руководство и надзор за про¬ 
ведением метрологической аттестации в ведомственных 
метрологических службах осуществляют органы Гос¬ 
стандарта (по территориальному признаку и специали¬ 
зации). Головные (базовые) организации метрологиче¬ 
ской службы министерств (ведомств) осуществляют 
организационно-методическое и техническое руководст¬ 
во проведением работ по метрологическому обеспечению 
разработки, изготовления и применения НСИ на при¬ 
крепленных к ним предприятиях отрасли. Ответствен¬ 
ность за организацию и проведение метрологической ат¬ 
тестации несут руководители предприятий, изготовля¬ 
ющих, ремонтирующих или эксплуатирующих НСИ, а 
также руководители вышестоящих организаций. 

НСИ химического состава, применяемые в аналити¬ 
ческих лабораториях предприятий (организаций) черной 
металлургии, должны аттестоваться, как правило, сов¬ 
местно с МВИ на основе применения ГСО. Организация 
и методика аттестации НСИ на основе применения ГСО 
изложена в главе 6. 

ГСО и СОП, используемые на предприятии (в орга- 
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пизацни) для Метрологического обеспечения измерении 
химического состава и выступающих, как правило, в 
качестве образцовых СИ, по номенклатуре типов образ¬ 
цов и количеству их экземпляров должны соответство¬ 
вать структуре аналитического контроля и объемам 
проводимых работ, т. е. совокупность находящихся в 
распоряжении предприятия (организации) ГСО и СОП 
должна быть достаточной для выполнения всех задач, 
решаемых на основе применения СО в соответствии с 
государственной и отраслевой нормативно-технической 
документацией. 

Ответственность за своевременный и в требуемых 
количествах заказ на выпускаемые ГСО, разработку 
необходимых СОП силами лаборатории, правильность 
использования СО в соответствии с их назначением воз¬ 
лагается на заведующего аналитической лабораторией 
или другое должностное лицо, назначенное приказом 
руководителя предприятия (организации). До начала 
аттестации заведующий лабораторией обязан проверить: 
полноту внедрения ГОСТ 8.315—78 и ГОСТ 8.316—78 
и другой нормативно-технической документации по раз¬ 
работке и применению СО; обеспеченность лаборатории 
необходимой и утвержденной в установленном порядке 
документацией, регламентирующей методы измерений 
химического состава, а также другие выполняемые ла¬ 
бораторией работы метрологического плана, и предус¬ 
матривающей применение СО для оперативного контро¬ 
ля, поверки и аттестации СИ, аттестации МВИ и т. д.; 
правильность применения СО различных категорий в 
соответствии с требованиями МВИ химического соста¬ 
ва, инструкциями и другими нормативно-техническими 
документами по применению СО; обеспеченность пред¬ 
приятия (организации) пригодными для использования 
СО, наличие к ним свидетельств; правильность хране¬ 
ния СО. 

Запрещается использование в практике работы ла¬ 
боратории образцов, применяемых в качестве СО для 
градуировки и поверки СИ или контроля правильности 
измерений («контрольные», «эталонные» и тому подоб¬ 
ные образцы), кроме случаев, когда в установленном 
порядке допускается использование однородных произ¬ 
водственных проб, состав которых определен методами 
химического анализа, например, для градуировки спект¬ 
роаналитических СИ. 

В случае, когда ГСО применяются после окончания 
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срока действия, указанного в свидетельстве, к нему дол¬ 
жна быть приложена копия извещения Главного центра 
СО о продлении срока действия данного типа ГСО; ана¬ 
логичное извещение для СОП, предназначенных для 
контроля продукции, выдается ИСО ЦНИИчермета. 
Если на предприятии (в организации) используется без 
дополнительной аттестации СОП для контроля продук¬ 
ции, разработанный другим предприятием (организа¬ 
цией), к свидетельству на СОП должно быть приложе¬ 
но разрешение ИСО ЦНИИчермета на его применение. 
В свидетельстве на СОП, разработанном для группы 
предприятий, должны быть указаны предпрятия (или их 
ведомственная принадлежность), на которых разреша¬ 
ется применение СОП. 

7.3.2. Требования к МВ И химического состава 

Используемые на предприятиях (в организациях) 
МВИ химического состава должны быть необходимы и 
достаточны для выполнения возложенных на лаборато¬ 
рию задач по измерениям состава материалов, в первую 
очередь, показателей качества продукции, выпускаемой 
предприятием. МВИ, имеющиеся в лаборатории, дол¬ 
жны охватывать измерения содержания каждого ком¬ 
понента, регламентированного стандартами на марки и 
техническими условиями, и распространяться на весь 
фактический диапазон варьирования массовой доли 
компонента в готовой продукции. 

В аналитической лаборатории допускаются к приме¬ 
нению только те МВИ, которые по обеспечиваемой точ¬ 
ности измерений соответствуют нормированным показа¬ 
телям; для удостоверения этого соответствия перед ут¬ 
верждением и введением в действие все МВИ подлежат 
метрологической аттестации в установленном порядке 
(см. главу 6). 

На предприятиях (в организациях) черной метал¬ 
лургии, где имеются государственные (реже — отрасле¬ 
вые) стандарты на методы анализа большинства конт¬ 
ролируемых объектов, должны преимущественно ис¬ 
пользоваться стандартизованные МВИ. Установленный 
Госстандартом порядок разработки государственных 
стандартов предусматривает обязательный учет совре¬ 
менных достижений аналитической химии и возможность 
их широкого обсуждения с заинтересованными предпри¬ 
ятиями (организациями). 


8 Зак. 263 


225 


Первая стадия разработки стандарта — составление 
технического задания — должна проводиться на основе 
изучения материалов по стандартизуемому методу ана¬ 
лиза с учетом достижений отечественной и зарубежной 
науки и техники, а также имеющихся отечественных, 
зарубежных фирменных, национальных, региональных 
и международных стандартов (рекомендаций), патен¬ 
тов, авторских свидетельств, каталогов и другой техни¬ 
ческой документации. Обязательным приложением к 
проекту технического задания является перечень орга¬ 
низаций (предприятий), которым должен быть разослан 
проект стандарта на отзыв и согласование. 

Если при разработке проекта стандарта выявляется 
необходимость изменения или отмены действующих 
взаимосвязанных стандартов, то организация-разработ¬ 
чик одновременно с разработкой проекта стандарта дол¬ 
жна подготовить обоснование предложения по внесению 
изменений в соответствующие стандарты или об отмене 
этих стандартов и направить их в организации, за кото¬ 
рыми эти стандарты закреплены. К моменту представ¬ 
ления на утверждение проекта стандарта организация- 
разработчик должна получить от соответствующих орга¬ 
низаций заключения по предложениям о внесении изме¬ 
нений во взаимосвязанные стандарты или их отмене. 

Одновременно с разработкой проекта стандарта сле¬ 
дует разрабатывать проект основных мероприятий, обе¬ 
спечивающих своевременное внедрение стандарта в со¬ 
ответствии со сферой его действия и областью распро¬ 
странения. 

Порядок рассылки проекта стандарта на отзыв опре¬ 
деляет Госстандарт. Организация-разработчик должна 
получить отзывы (в двух экземплярах) по проекту стан¬ 
дарта и проекту плана основных мероприятий по его 
внедрению от организаций (предприятий) отрасли не 
позднее чем через месяц со дня получения ими проекта 
стандарта. Отзывы, поступившие после указанного сро¬ 
ка, рассматривают и включают в сводку отзывов по 
усмотрению организации-разработчика стандарта. От¬ 
зывы следует давать в виде обоснованных конкретных 
замечаний и предложений по соответствующим пунктам 
проекта стандарта и плана основных мероприятий по 
его внедрению. 

Организация-разработчик стандарта составляет 
сводку отзывов и по каждому приведенному в сводке 
замечанию или предложению дает свое обоснование, а 
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также рассмотренное и принятое заключение. При на¬ 
личии разногласий или замечаний по существу проекта 
стандарта организация-разработчик или головная орга¬ 
низация по стандартизации должна проводить согласи¬ 
тельное совещание, на которое приглашаются предста¬ 
вители организаций (предприятий), уполномоченные на 
принятие решений по рассматриваемому проекту стан¬ 
дарта от имени направивших их организаций. 

На основании решений, принятых на совещании, со¬ 
ставляют окончательную редакцию проекта стандарта, 
которая согласовывается с головной организацией по 
стандартизации, проводящей научно-техническую и пра¬ 
вовую экспертизу проекта стандарта и с головной орга¬ 
низацией метрологической службы по измерениям хи¬ 
мического состава, проводящей метрологическую экс¬ 
пертизу. 

Проекты государственных стандартов рассматривает 
и утверждает Госстандарт в установленном порядке. 

Срок введения стандарта—дата, устанавливаемая 
при утверждении стандарта, с которой наступает его 
действие. Предприятие (организация) на основе и в 
дополнение планов основных мероприятий, утвержден¬ 
ных вышестоящими организациями (при их необходи¬ 
мости), разрабатывает и утверждает планы организа¬ 
ционно-технических мероприятий с конкретными зада¬ 
ниями по подразделениям, обеспечивающими своевре¬ 
менное внедрение стандарта. 

Стандарт считается внедренным на предприятии (в 
организации), если установленные им нормы, показате¬ 
ли и требования применяются в соответствии с областью 
его распространения. Предприятие (организация) ве¬ 
дет учет внедрения стандартов и представляет в уста¬ 
новленном порядке отчеты (оперативную информацию) 
о состоянии внедрения стандартов. 

Необходимость в разработке МВИ химического со¬ 
става силами предприятия (организации) и их последу¬ 
ющей аттестации возникает в случаях, когда: длитель¬ 
ность стандартизованной методики не согласуется с 
продолжительностью технологического цикла производ¬ 
ства или возможных сроков хранения продукции перед 
дальнейшей обработкой или отгрузкой; разрабатыва¬ 
ются новые виды продукции, контроль содержания ко¬ 
торых не регламентирован стандартом (или контроли¬ 
руемые содержания компонентов выходят за границы 
диапазона измерений стандартизованной МВИ); отсут- 
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стіуют неебходимые СИ или прекращен выпуск предус- 
мотреннѳго стандартом реактива и т. д. 

7.3.3. Внешний и внутрилабораторный контроль 
качества работы аналитических лабораторий 

Внешний контроль, проводимый ИСО ЦНИИчерме- 
та и базовыми организациями метрологической службы 
отрасли с целью оценки точности средних результатов 
измерений химического состава, представляет собой од¬ 
ну из основных форм ведомственного метрологического 
контроля качества работы аналитической лаборатории 
отрасли. Как правило, внешний контроль химико-анали¬ 
тических измерений совмещается с установлением со¬ 
держания компонентов в подготовленном к выпуску, но 
неаттестованном материале ГСО, что способствует по¬ 
вышению объективности получаемых данных, а также 
снижению затрат на проведение контроля. 

Внешний контроль проводится по специальным до¬ 
говорам, ежегодно заключаемые предприятием (органи¬ 
зацией) с ИСО ЦНИИчермета или базовой организа¬ 
цией метрологической службы. В договоре указываются 
компоненты, содержание которых должно определить 
предприятие в материале СО, общий объем и сроки 
представления результатов анализа по каждому компо¬ 
ненту. ИСО ЦНИИчермета представляет исполнителю 
аттестационного анализа материал всех подлежащих 
контролю образцов в необходимом для анализа количе¬ 
стве. По соглашению между сторонами ИСО ЦНИИчер¬ 
мета обязан также предоставить методики аттестацион¬ 
ного анализа для вновь осваиваемых объектов контроля, 
а также в случае целесообразности использования атте¬ 
статов серии «СО» и «КП» на предприятии (в организа¬ 
ции). При изменении плана выпуска ГСО институт име¬ 
ет право изменить программу работ для внешнего кон¬ 
троля, но не более чем на 15% от общего числа преду¬ 
смотренных договором компонентов и при обязательном 
соответствии состава новых материалов ГСО постоянно 
контролируемым на предприятии (в организации) объ¬ 
ектам. 

Результаты аттестационного анализа материала ГСО 
представляются в виде отчетов по установленной фор¬ 
ме в сроки, предусмотренные договором. ИСО ЦНИИ¬ 
чермета имеет право не учитывать полученный отчет, 
если в нем отсутствует часть предусмотренных догово- 
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ром сведений или он поступил позднее установленного 
срока. В случае, когда данные предприятия (организа¬ 
ции) не согласуются с основным массивом результатов 
аттестационного анализа (или массив результатов не 
соответствует требованиям к аттестации ГСО), инсти¬ 
тут имеет право потребовать от предприятия (организа¬ 
ции) повторного определения массовой доли компонен¬ 
тов, предусмотренных договором на проведение внешне¬ 
го контроля. 

После выполнения предприятием (организацией) 
программы работ ИСО ЦНИИчермета обязан предста¬ 
вить сведения о результатах внешнего контроля за про¬ 
шедший год не позднее февраля месяца следующего 
года; по запросу предприятия (организации) институт 
представляет сведения в иные сроки, необходимые для 
представления аттестационной комиссии, территориаль¬ 
ному органу Госстандарта и т. д. Перед повторной мет¬ 
рологической аттестацией аналитической лаборатории 
предприятию (организации) направляются сводные ре¬ 
зультаты внешнего контроля за период, прошедший с 
предыдущей аттестации. Сведения о результатах внеш¬ 
него контроля качества работы химико-аналитической 
лаборатории включают данные о количестве запланиро¬ 
ванных и фактически проанализированных компонентов, 
о конкретных компонентах, содержание которых опре¬ 
делено с погрешностью, превышающей нормированное 
значение, и о суммарном количестве забракованных ре¬ 
зультатов измерений. В необходимых случаях предпри¬ 
ятию (организации) направляются рекомендации по 
улучшению точности результатов измерений химическо¬ 
го состава. 

Количество аттестуемых характеристик ГСО, в ис¬ 
следовании которых ежегодно должно участвовать пред¬ 
приятие, а также типы разрабатываемых при его уча¬ 
стии образцов устанавливаются в зависимости от струк¬ 
туры аналитического контроля, проводимого в лабора¬ 
тории, и объемов выполняемых работ. Предприятие 
(организация) обязано направить в адрес ИСО ЦНИИ¬ 
чермета сведения, характеризующие структуру анали¬ 
тического контроля, включая виды контролируемых ма¬ 
териалов по группам (чугуны, углеродистые и низколе¬ 
гированные стали, железорудное сырье и т. д.), перечень 
компонентов, состав которых постоянно измеряется в 
материалах каждой группы и фактический диапазон 
варьирования содержания всех контролируемых компо- 


нентов в группах материалов. Эти даные, а также объ¬ 
ем аналитических работ, зафиксированных в материалах 
первичной аттестации, являются основанием для назна¬ 
чения программы внешнего контроля, поэтому предпри¬ 
ятию (организации) надлежит сообщать в ИСО ЦНИИ- 
чермета обо всех изменениях в структуре аналитиче¬ 
ского контроля и объемах выполняемых работ. 

В зависимости от общего числа средних результатов 
химического анализа 2Л/, выполняемых лабораторией в 
течение года, количество аттестованных характеристик 
ГСО /гео, в разработке которых участвуют лаборато¬ 
рии металлургических и горнорудных предприятий, дол¬ 
жно быть не менее указанного ниже 

ZW 3201—10000 10001—35000 35001—150000 
/ Г со ^ 15 30 
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Объем внешнего контроля качества работы лабора¬ 
торий предприятий других подотраслей (ферросплав¬ 
ных, огнеупорных и т. д.), а также научно-исследова¬ 
тельских организаций определяются ежегодным догово¬ 
ром с ИСО ЦНИИчермета. 

Для аналитических лабораторий металлургических 
и горнорудных предприятий, выполняющих наиболее 
сложные и ответственные измерения и (или) обеспечи¬ 
вающих более высокую, чем среднеотраслевая, точность 
измерений, объем внешнего контроля может быть умень¬ 
шен ИСО ЦНИИчермета, но не более чем на 30% по 
сравнению с соответствующим объему аналитических 
работ. В общий объем внешнего контроля допускается 
включать данные, полученные лабораторией: а) при 
участии в выпуске ГСО состава материалов других от¬ 
раслей промышленности, если эти материалы постоянно 
контролируются лабораторией, а результаты анализа 
приняты для установления аттестованных характери¬ 
стик; б) при проведении специальных видов внешнего 
контроля базовыми организациями метрологической 
службы и положительных результатах этого контроля; 
в) при межлабораторном исследовании МВИ, предна¬ 
значенных для применения в качестве международных, 
государственных или отраслевых стандартов, а также 
МВИ отраслевого применения. Для включения перечис¬ 
ленных выше работ в объем внешнего контроля в ИСО 
ЦНИИчермета представляется справка организации, 
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руководившей проведением указанных работ, о количе¬ 
стве представленных результатов анализа и качестве их 
выполнения. 

Результаты внешнего контроля качества работы ана¬ 
литических лабораторий признаются удовлетворитель¬ 
ными, если: а) количество установленных характерстик 
ГСО, в исследовании которых принимала участие лабо¬ 
ратория, и других результатов измерений, включаемых 
в объем внешнего контроля, соответствует предусмот¬ 
ренному договором; б) химический состав исследованно¬ 
го материала ГСО соответствует структуре аналитиче¬ 
ского контроля; в) количество результатов измерений, 
погрешность которых больше, чем регламентированная 
ГСХА, а при их отсутствии — другой нормативно-техни¬ 
ческой документацией на методы химического анализа, 
не превышает допускаемого значения, установленного 
ИСО ЦНИИчермета. Допускаемое количество резуль¬ 
татов с повышенной погрешностью назначается отдель¬ 
но для предприятий различных подотраслей с учетом 
сложности аналитического контроля и фактической точ¬ 
ности измерений за предыдущий год, но не должно пре¬ 
вышать 15% общего объема внешнего контроля. 

Точность результатов сравнительных МВИ оценива¬ 
ется как по данным внутрилабораторного контроля, так 
и по результатам периодического внешнего контроля, 
проводимого по планам ИСО ЦНИИчермета путем об¬ 
работки данных активного межлабораторного экспери¬ 
мента. Результаты участия лаборатории в межлабора¬ 
торном эксперименте, а также возможность включения 
данных лаборатории в общий объем внешнего контроля 
сообщаются предприятию (организации) после оконча¬ 
ния эксперимента. 

При неудовлетворительных результатах внешнего 
контроля предприятие (организация) на основании ре¬ 
комендаций ИСО ЦНИИчермета обязано разработать 
мероприятия по повышению точности измерений хими¬ 
ческого состава и установить сроки и ответственных за 
их выполнение. 

Проведение внутрилабораторного контроля качества 
работы лаборатории позволяет решать широкий круг 
задач, связанных с обеспечением требуемой точности 
измерений химического состава, в том числе: сопостав¬ 
лять качество измерений в различных подразделениях 
или сменах лаборатории; оценивать квалификацию от¬ 
дельных сотрудников или освоение ими той или иной 
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МВИ; сопоставлять воспроизводимость различных ме¬ 
тодик химического анализа; контролировать стабиль¬ 
ность и точность результатов сравнительных измерений; 
сопоставлять качество измерений на предприятии (в це¬ 
хе) — поставщике и предприятии (цехе) — потребителе 
продукции и т. д. 

В аналитической практике предприятий (организа¬ 
ций) черной металлургии планы внутрилабораторного 
контроля, как правило, устанавливаются с учетом об¬ 
щих положений ГОСТ 18242—72 и включают: отбор 
проб для повторных измерений; установление их необ¬ 
ходимого количества и допускаемого расхождения меж¬ 
ду результатами первичных и повторных измерений; 
установление браковочных чисел для принятия решений 
по данным контроля. 

Ответственность за организацию, проведение и ана¬ 
лиз результатов внутрилабораторного контроля качест¬ 
ва работы подразделений (сотрудников) аналитической 
лаборатории возлагается на ее руководителя, если на 
предприятии (в организации) эти функции не возложе¬ 
ны на другое должностное лицо (главного метролога, 
начальника ЦЗЛ или ОТК и т. д.). Период, за который 
подводятся итоги внутрилабораторного контроля, уста¬ 
навливается руководителем предприятия (организации), 
но этот период не должен превышать три месяца. 

При проведении внутрилабораторного контроля оце¬ 
нивается воспроизводимость средних результатов изме¬ 
рений, выполненных в целом по лаборатории, ее под¬ 
разделению или каждым сотрудником с использованием 
всех или отдельных МВИ в порядке, который установ¬ 
лен руководителем лаборатории; при этом контроль пра? 
вильности измерений при получении каждого среднего 
результата должен соответствовать требованиям стан¬ 
дарта или аттестата на МВИ. Осуществляется внутри¬ 
лабораторный контроль путем повторных измерений мас¬ 
совых долей компонентов в шифрованных пробах, отби¬ 
раемых из числа проанализированных в течение контро¬ 
лируемого периода по таблице случайных чисел ГОСТ 
11.003—73 (СТ СЭВ 546—77) или в другом порядке, ус¬ 
тановленном руководителем лаборатории. 

В зависимости от целей контроля повторные измере¬ 
ния проводит сотрудник, выполнявший первичный ана¬ 
лиз данной пробы, или она передается другому сотруд¬ 
нику лаборатории. В общее число повторно контроли¬ 
руемых результатов измерений включаются: а) резуль- 
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тэты химических или сравнительных измерений, повторно 
контролируемых химической методикой; б) результа¬ 
ты химического анализа, выполняемого различными со¬ 
трудниками при аттестации СОП; в) результаты совме¬ 
стного анализа проб, выполняемого предприятием-по- 
ставщиком и предприятием-потребителем продукции, 
если оба предприятия входят в систему Минчермета 
СССР; г) другие виды повторных измерений состава 
шифрованных проб, используемые на предприятии (в 
организации). 

Общее число повторно контролируемых средних ре¬ 
зультатов анализа ІѴ П0 вт должно соответствовать приве¬ 
денному в табл. 7.1 в зависимости от объема аналити¬ 
ческих работ 2ІѴ (одноступенчатый нормальный конт¬ 
роль по ГОСТ 18242—72). В той же таблице показаны 
значения Мб браковочного числа для различных значе¬ 
ний N повт. Если объем повторных измерений превышает 
указанный в табл. 7.1 для соответствующего значения 
2JV, величина іѴб не должна превышать 5% объема по¬ 
вторных измерений. 

ТАБЛИЦА 7.1 

ОБЪЕМ ПОВТОРНЫХ ИЗМЕРЕНИЙ И БРАКОВОЧНЫЕ ЧИСЛА ВНУТРИ- 
ЛАБОРАТОРНОГО КОНТРОЛЯ 



Результаты внутрилабораторного контроля призна¬ 
ются удовлетворительными, если: а) суммарное число 
повторных измерений соответствует указанному в табл 
7.1 значению ІѴ ПО вт; б) количество случаев, когда рас¬ 
хождение между средними результатами первичных и 
повторных измерений, превышающее значение d K (d B ), 
меньше, чем указанное в табл. 7.1 значение браковочно¬ 
го числа іѴ б . 

Допускается применение других способов внутрила¬ 
бораторного контроля воспроизводимости результатов 
химических измерений, в частности, в горно-рудных пред- 













приятиях (организациях) рекомендуется применять ме¬ 
тодическую схему внутрилабораторного контроля, при¬ 
нятую в организациях Мингео СССР. 

Внутрилабораторный контроль воспроизводимости 
средних результатов химических измерений целесообраз¬ 
но дополнить статистическим анализом выполнения тре¬ 
бований к точности измерений. Объем выборки и поря¬ 
док формирования для статистического анализа опреде¬ 
ляется руководителем лаборатории. Результаты выпол¬ 
нения требований к точности измерений признаются 
удовлетворительными, если: а) доля расхождений меж¬ 
ду тремя (двумя) результатами параллельных измере¬ 
ний, больших, чем установленное ГСХА или аттестатом 
на МВИ значение d 3 ( d 2 ), не превышает 5%; б) доля 
отклонений воспроизведенного значения аттестованной 
характеристики СО от установленного в свидетельстве 
содержания, больших, чем установлено ГСХА или атте¬ 
статом на МВИ, не превышает 15% (если иная величина 
не установлена ИСО ЦНИИчермета). 

При неудовлетворительных результатах внутрилабо¬ 
раторного контроля руководитель лаборатории разраба¬ 
тывает мероприятия по повышению качества работы под¬ 
разделений или отдельных сотрудников лаборатории и 
устанавливает сроки и ответственных за выполнение 
этих мероприятий. 

7.4. Перечень документации, 
представляемой на аттестацию 

Предприятие (организация) представляет аттеста¬ 
ционной комиссии положение об аналитической лабора¬ 
тории, утвержденное руководителем предприятия (ор¬ 
ганизации) в установленном порядке, и приложенный к 
нему паспорт, который включает титульный лист и фор¬ 
мы, подготовленные до начала аттестации лаборатории 
и содержащие следующие сведения: 

1. Перечень подлежащих контролю в аналитической 
лаборатории видов (марок) готовой продукции и сырья 
и нормативно-технической документации, которая опре¬ 
деляет требования к химическому составу продукции и 
сырья и методы количественного анализа. В этой форме 
по каждой МВИ необходимо указать наличие (или от¬ 
сутствие) в нормативно-техническом документе алгорит¬ 
ма оперативного контроля и обеспеченность каждой 
МВИ требуемыми СО. 


234 


Для всех МВИ, не узаконенных в виде государствен¬ 
ных стандартов, указывается нормативно-техническая 
документация, в соответствии с которой регламентиро¬ 
ваны нормы точности измерений. 

2. Данные о применяемых в лаборатории СИ. Для 
СИ, прошедших государственные испытания, приводят: 
наименование; общее количество экземпляров; наимено¬ 
вание организации, осуществляющей поверку; указание 
о включении в график поверки. Для НСИ указывают: 
наименование; инвентарный (заводской) номер; дату 
первичной аттестации; срок повторной аттестации (по¬ 
верки). 

3. В отдельной форме указываются дорогостоящие, 
уникальные СИ, необходимые для проведения наиболее 
ответственных измерений. Перечень СИ этой группы, 
подлежащих включению в форму, согласуется по каж¬ 
дому предприятию (организации) с ИСО ЦНИИчерме- 
та или с базовой организацией метрологической служ¬ 
бы, ответственной за проведение аттестации лабораторий 
в подотрасли. В форме указываются: наименование СИ; 
количество экземпляров; виды анализируемых материа¬ 
лов; нормативно-техническая документация на МВИ; 
предельные диапазоны измерений, установленные доку¬ 
ментацией на МВИ; диапазоны измерений, обеспечивае¬ 
мые СИ; степень автоматизации; дата первичной атте¬ 
стации; срок повторной аттестации (поверки). 

Для всех СИ, приводимых в формах по п.п. 2 и 3, 
указывается пригодность к применению или причины, 
по которым на момент аттестации лаборатории СИ не 
пригодны к применению. 

4. Оснащенность аналитической лаборатории СО всех 
категорий по ГОСТ 8.315—78. В разделе «Общие сведе¬ 
ния» этой формы приводится информация о среднегодо¬ 
вом объеме (или лабораторном плане) контроля хими¬ 
ческого состава химическими и физическими методами 
анализа и общем количестве имеющихся СО (в кило¬ 
граммах для химических и в экземплярах — для спект¬ 
ральных методов). Затем дается номенклатура и количе¬ 
ство СО (по категориям) для различных групп контро¬ 
лируемых объектов (чугуны, железорудное сырье, фер¬ 
росплавы и т. д.). Совместно с формой аттестационной 
комиссии представляется комплект имеющихся в лабо¬ 
ратории свидетельств на СО. 

5. Сведения о состоянии статистического (внешнего и 
внутреннего) контроля. В раздел формы, относящейся 
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к внешнему контролю, заносят» число аттестуемых ха¬ 
рактеристик ГСО, в установлении которых принимало 
участие предприятие (организация) в период между 
двумя аттестациями, а для первичной аттестации — за 
последний год; количество средних результатов измере¬ 
ний, дополнительно включаемых в объем внешнего кон¬ 
троля; количество и процент к общему объему внешнего 
контроля результатов, погрешность которых превышает 
допускаемую. Результаты внутрилабораторного контро¬ 
ля характеризуются количеством повторно контролиро¬ 
вавшихся за последний год результатов, а также коли¬ 
чеством и процентом к общему объему случаев, когда 
расхождение результатов измерений превышало допу¬ 
скаемое. К форме прилагаются: справка ИСО ЦНИЙ- 
чермета о результатах внешнего контроля за период 
после предыдущей аттестации; справка предприятия 
(организации) о рекламациях по химическому составу 
продукции и акты проверки метрологического обеспече¬ 
ния измерений химического состава за последний год; 
приказ или распоряжение по предприятию (организа¬ 
ции) о порядке проведения внутрилабораторного конт¬ 
роля; журнал учета результатов внутрилабораторного 
контроля. 

6. Характеристика персонала аналитической лабора¬ 
тории, включая специалистов в области аналитического 
контроля, метрологии и эксплуатации и ремонта СИ. В 
фроме указываются должности, предусмотренные штат¬ 
ным расписанием, численность сотрудников по плану и 
фактически; наличие сотрудников (по каждой долж¬ 
ности) с высшим, средним техническим, средним и не¬ 
полным средним образованием; стаж работы сотрудни¬ 
ков по специальности на данном предприятии (в органи¬ 
зации). Совместно с формой комиссии представляется 
комплект действующих на предприятии должностных 
инструкций на сотрудников аналитической лаборатории. 

7. Состояние основных производственных помещений 
аналитической лаборатории с указанием площадей, 
предназначенных для: проведения анализов; хранения 
реактивов и кислот; приема, хранения и подготовки (при 
необходимости) проб; лабораторных весов; зон отдыха 
персонала, а также помещений другого назначения. В 
форме дается (в произвольной форме) характеристика 
условий работы лаборатории с точки зрения выполнения 
требований проведения измерений в соответствии с ис- 
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пользуемыми МВИ, безопасности и охраны окружающей 
среды. 

Формы, входящие в состав паспорта аналитической 
лаборатории и включаемые в нормативно-техническую 
документацию по их аттестации, являются рекомендуе¬ 
мыми; уточненные в зависимости от специфики работы 
лаборатории формы высылаются предприятию (орга¬ 
низации) не позднее, чем за полгода до проведения ат¬ 
тестации лаборатории. Приведенные в паспорте сведе¬ 
ния должны ежегодно изменяться и дополняться по 
состоянию на 1 января текущего года в соответствии с 
изменениями в технической базе, персонале, нормавти- 
но-технической документации и т. д. Дополнения и из¬ 
менения вносятся также перед очередной и внеочеред¬ 
ной аттестациями. 

Конкретные формы представляемой аттестационной 
комиссии документации устанавливаются ИСО ЦНИИ- 
чермета для каждой аналитической лаборатории не по¬ 
зднее, чем за шесть месяцев до начала повторной атте¬ 
стации. 


8 ГОСУДАРСТВЕННЫЙ НАДЗОР 
ЗА СТАНДАРТАМИ 
И СРЕДСТВАМИ ИЗМЕРЕНИЙ 

8.1. Задачи и функции органов государственного надзора 

Главными задачами государственного надзора за стан¬ 
дартами и СИ являются обеспечение министерствами, 
ведомствами, предприятиями, организациями и учреж¬ 
дениями своевременного внедрения и строгого соблюде¬ 
ния стандартов 1, и метрологических правил, единства 
измерений в стране, а также анализ научно-технического 
уровня стандартов и СИ и содействие при их разработке 
наиболее эффективному использованию достижений 
науки и техники с целью повышения эффективности 
общественного производства, ускорения научно-техниче¬ 
ского прогресса, роста производительности труда, повы¬ 
шения технического уровня и качества продукции. 
Должностные лица, на которых возложено осуществле- 


1 Под стандартами в этой главе понимаются также утвержден¬ 
ные в установленном порядке технические условия и образцы 
(эталоны). 
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ние государственного надзора, являются по должности 
одновременно главными государственными инспектора¬ 
ми, их заместителями или государственными инспекто¬ 
рами по надзору за стандартами и СИ. Органы 
государственного надзора в соответствии с возложенны¬ 
ми на 'них задачами: 

а) контролируют своевременность внедрения и со¬ 
блюдения стандартов и метрологических правил, в том 
числе устанавливающих требования к испытаниям и ат¬ 
тестации продукции; 

б) проверяют правильность применения установлен¬ 
ных в СССР единиц физических величин, состояние СИ, 
условия их изготовления, хранения, ремонта, поверки и 
применения, своевременность снятия с производства 
устаревших СИ и замены их на новые; 

в) контролируют работу ведомственных служб стан¬ 
дартизации и метрологических служб; 

г) осуществляют методическое руководство деятель¬ 
ностью инспекции по качеству продукции и других орга¬ 
нов министерств и ведомств в части контроля за внедре¬ 
нием и соблюдением стандартов и метрологических 
правил и координируют эту деятельность; 

д) обобщают результаты государственного надзора 
за стандартами и СИ, содействуют при их разработке 
наиболее эффективному использованию достижений 
науки и техники, анализируют причины несвоевременно¬ 
го внедрения и нарушений стандартов и метрологиче¬ 
ских правил, разрабатывают и проводят мероприятия по 
повышению действенности работы органов государствен¬ 
ного надзора; 

е) проводят государственные испытания, метрологи¬ 
ческую аттестацию и государственную поверку СИ; 

ж) вносят в установленном порядке предложения об 
отмене, ограничении срока действия или о пересмотре 
стандартов, метрологических правил и технических ус¬ 
ловий, если они не обеспечивают повышение техниче¬ 
ского уровня и качества продукции или противоречат 
действующему законодательству; 

з) проводят экспертизу стандартов и технических ус¬ 
ловий при их государственной регистрации; 

и) проверяют готовность предприятий, организаций и 
учреждений (далее — предприятий) к выполнению ра¬ 
бот по изготовлению, ремонту и поверке СИ и выдают 
им при наличии такой готовности регистрационные удо¬ 
стоверения на право проведения указанных работ; 
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к) осуществляют аттестацию головных организаций 
министерств и ведомств по государственным испытаниям 
важнейших видов продукции производственно-техниче¬ 
ского и культурно-бытового назначения и выдачу им 
регистрационных удостоверений на право проведения 
этих испытаний по закрепленной за ними продукции; 

л) принимают меры к устранению нарушений, выяв¬ 
ленных в процессе контроля за внедрением и соблюде¬ 
нием стандартов и СИ. 

Главные государственные инспектора, их заместите¬ 
ли и государственные инспектора по надзору за стан¬ 
дартами и СИ имеют право: 

а) получать от предприятий, министерств и ведомств 
необходимые сведения и материалы по вопросам внедре¬ 
ния и соблюдения стандартов и метрологических правил; 

б) привлекать в необходимых случаях технические 
средства и специалистов предприятий, по согласованию 
с их руководителями, для проведения проверок и экспер¬ 
тиз, связанных с осуществлением государственного 
надзора, а также для контроля за устранением выявлен¬ 
ных нарушений стандартов и метрологических правил; 

в) беспрепятственно посещать для выполнения воз¬ 
ложенных на них обязанностей, при предъявлении слу¬ 
жебного удостоверения, предприятия с учетом установ¬ 
ленного режима их работы; 

г) отбирать образцы продукции для проверки соот¬ 
ветствия ее стандартам в порядке, устанавливаемом 
Госстандартом по согласованию с Минфином СССР; 

д) задерживать выпуск в обращение и приостанав¬ 
ливать применение СИ, не прошедших государственные 
испытания, метрологическую аттестацию, неповеренных 
или неисправных, давать обязательные для предприятий 
предписания об изъятии из обращения таких СИ, а в 
случае необходимости непосредственно изымать их из 
обращения: 

е) запрещать передачу заказчику (в производство) и 
применение конструкторской, технологической и проект¬ 
ной документации, не соответствующей требованиям 
стандартов и метрологических правил, если это может 
повлечь снижение технического уровня и качества из¬ 
делий; 

ж) запрещать выпуск (в том числе из ремонта), ре¬ 
ализацию, транспортирование, хранение и использова¬ 
ние продукции, а также оказание услуг в сфере бытового 
обслуживания с нарушением стандартов и метрологиче¬ 
ских правил; 


з) вносить в соответствующие министерства и ведом¬ 
ства, а также представлять руководителям предприятий, 
предложения о привлечении к ответственности должно¬ 
стных лид, виновных в нарушении стандартов и метро¬ 
логических правил, вплоть до освобождения их в уста¬ 
новленном порядке от занимаемой должности; 

и) давать обязательные для предприятий предписа¬ 
ния об устранении нарушений стандартов и метрологи¬ 
ческих правил и причин, порождающих эти нарушения; 

к) давать в установленном порядке предписания о 
применении экономических санкций к предприятиям в 
случае нарушения ими стандартов; 

л) вводить на предприятиях в порядке, установлен¬ 
ном Госстандартом, особый режим приемки готовой про¬ 
дукции в случаях систематического нарушения стандар¬ 
тов при ее выпуске; 

м) запрещать головным организациям по испытани¬ 
ям важнейших видов продукции производственно-техни¬ 
ческого и культурно-бытового назначения проводить 
испытания продукции, если при этом не обеспечивается 
соблюдение порядка испытаний, установленного стан¬ 
дартами и метрологическими правилами, а также отме¬ 
нять принятые решения по результатам этих испытаний; 

н) прекращать работы по изготовлению, ремонту и 
поверке СИ предприятиями, не получившими в органах 
Госстандарта регистрационное удостоверение на право 
проведения указанных работ; 

о) аннулировать регистрационные удостоверения на 
право изготовления, ремонта и поверки СИ или исклю¬ 
чать из регистрационного удостоверения отдельные ви¬ 
ды работ в случаях, если предприятиями, выполняющи¬ 
ми эти работы, допущены нарушения стандартов и 
метрологических правил; 

п) назначать сплошную одновременную поверку и 
устанавливать сокращенные межповерочные интервалы 
для СИ, находящихся в эксплуатации на предприятиях, 
допустивших нарушения правил поверки, запрещать 
использовать результаты измерений, погрешность кото¬ 
рых не оценена с необходимой точностью; 

р) давать должностным лицам предприятий обяза¬ 
тельные для исполнения предприятия о прекращении 
производства продукции при нарушении на этих пред¬ 
приятиях стандартов и метрологических правил до 
устранения нарушений. 

Право, предусмотренное пунктом «р», представляется 
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только главным государственным инспекторам СССР и 
союзной республики по надзору за стандартами и СИ и 
их заместителям, а пунктами «е» и «к» — главным госу¬ 
дарственным инспекторам по надзору за стандартами и 
СИ (директорам центров стандартизации и метрологии, 
начальникам лабораторий государственного надзора в 
автономных республиках, краях, областях и городах) и 
их заместителям. 

Действия должностных лиц, осуществляющих госу¬ 
дарственный надзор, могут быть обжалованы вышестоя¬ 
щему должностному лицу в 10-дневный срок, если 
законодательством не установлен иной порядок обжа¬ 
лования. Подача жалобы не приостанавливает выпол¬ 
нение обжалуемого решения, за исключением меры, 
предусмотренной пунктом «р». Рассмотрение жалобы на 
действия должностных лиц, осуществляющих государст¬ 
венный надзор, проводится безотлагательно, но не 
позднее, чем в 15-дневный срок со дня поступления жа¬ 
лобы, а жалоб, требующих дополнительного изучения и 
проверки — в срок до одного месяца. 

8.2. Государственный метрологический надзор 

Основные положения государственного метрологиче¬ 
ского надзора, т. е. надзора за разработкой, производст¬ 
вом, состоянием, применением и ремонтом СИ, за 
деятельностью ведомственных метрологических служб, 
за внедрением и соблюдением метрологических правил, 
в том числе правил метрологического обеспечения работ, 
проводимых во всех отраслях народного хозяйства, уста¬ 
навливает ГОСТ 8.002—86. Государственный метрологи¬ 
ческий надзор проводят в целях обеспечения единства 
измерений как необходимого условия повышения эффек¬ 
тивности производства, ускорения научно-технического 
прогресса, роста производительности труда, повышения 
технического уровня и качества продукции, обеспечения 
достоверного учета материальных, сырьевых и топливно- 
энергетических ресурсов, повышения эффективности уп¬ 
равления в отраслях народного хозяйства. 

Основной задачей государственного метрологического 
надзора является укрепление государственной дисцип¬ 
лины и повышение ответственности министерств (ве¬ 
домств) и предприятий за своевременное внедрение и 
строгое соблюдение правил, установленных действую¬ 
щим законодательством, стандартами, инструкциями и 
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другими нормативно-техническими документами, за 
обеспечение единства измерений и метрологическое 
обеспечение работ, проводимых в отраслях народного 
хозяйства. Государственный метрологический надзор 
осуществляют: Госстандарт; республиканские управле¬ 
ния Госстандарта в союзных республиках; центры стан¬ 
дартизации и метрологии, лаборатории государствен¬ 
ного надзора за стандартами и измерительной техникой. 

Госстандарт, в соответствии с возложенными на него 
задачами в области государственного метрологического 
надзора, осуществляет следующие функции: утверждает 
стандарты и другие нормативно-технические документы, 
обязательные для применения всеми министерствами, 
ведомствами, предприятиями; разрабатывает и утверж¬ 
дает планы работ по государственному метрологическо¬ 
му надзору; заслушивает отчеты руководителей минис¬ 
терств (ведомств) о состоянии дел на подчиненных 
предприятиях по результатам государственного метро¬ 
логического надзора; проводит анализ результатов госу¬ 
дарственного метрологического надзора и разрабатывает 
мероприятия по устранению выявленных недостатков; 
осуществляет управление деятельностью органов госу¬ 
дарственного надзора. 

Республиканские управления Госстандарта: разраба¬ 
тывают и утверждают планы работ по государственному 
метрологическому надзору в союзной республике; 
обеспечивают организацию и проведение работ по госу¬ 
дарственному метрологическому надзору в республике, 
постоянное совершенствование и повышение эффектив¬ 
ности государственного метрологического надзора; 
организуют проведение государственных контрольных 
испытаний СИ, выпускаемых в республике, государст¬ 
венной аттестации и государственной поверки СИ, а 
также регистрацию предприятий, изготовляющих, ремон¬ 
тирующих и поверяющих СИ; организуют проведение 
выборочных проверок соблюдения метрологических 
правил в министерствах (ведомствах) и на предприя¬ 
тиях, расположенных на территории республики; обес¬ 
печивают своевременное принятие необходимых мер по 
внедрению и соблюдению метрологических правил, 
улучшению состояния и применения СИ, предупрежде¬ 
нию и пресечению нарушений, а также по привлечению 
к установленной ответственности предприятий и долж¬ 
ностных лиц, виновных в нарушении метрологических 
правил; заслушивают отчеты руководителей республи- 
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канских министерств (ведомств) о состоянии дел на 
подведомственных предприятиях по результатам^ госу¬ 
дарственного надзора: обеспечивают взаимодействие 
органов государственного надзора с правоохранительны¬ 
ми и другими контролирующими органами республики; 
осуществляют контроль деятельности органов государст¬ 
венного надзора в республике. 

Центры стандартизации и метрологии и лаборатории 
государственного надзора за стандартами и измери¬ 
тельной техникой: разрабатывают и утверждают в со¬ 
ответствии с планом государственной стандартизации 
и на основе планов, утвержденных республиканским уп¬ 
равлением Госстандарта, планы работ по государствен¬ 
ному метрологическому надзору на предприятиях за¬ 
крепленной территории, обеспечивают повышение эф¬ 
фективности государственного надзора; проводят выбо¬ 
рочные проверки соблюдения метрологических правил 
на предприятиях закрепленной территории; организуют 
и проводят государственные контрольные испытания СИ, 
выпускаемых предприятиями, государственную аттеста¬ 
цию и государственную поверку СИ, ведут регистрацию 
предприятий, изготовляющих, ремонтирующих и пове¬ 
ряющих СИ; применяют необходимые меры, направлен¬ 
ные на внедрение и соблюдение метрологических пра¬ 
вил, улучшение состояния и применения СИ, предупреж¬ 
дение и пресечение выявленных нарушений, а также 
меры по привлечению к установленной ответственности 
предприятий и должностных лиц, виновных в нарушении 
метрологических правил; взаимодействуют с правоохра¬ 
нительными и другими контролирующими органами на 
закрепленной территории. 

Выполнение отдельных функций государственного 
метрологического надзора возлагается на метрологиче¬ 
ские научно-производственные объединения и научно- 
исследовательские институты. 

В случае нарушения метрологических правил органы 
государственного надзора применяют в отношении пред¬ 
приятий и виновных должностных лиц установленные 
законодательством правовые меры и дают обязательные 
предписания об устранении выявленных нарушений. 
Отрицательные результаты государственных приемочных 
испытаний опытного образца нового типа СИ являют¬ 
ся основанием для отказа в утверждении этого типа СИ 
и выдачи разрешения на производство и выпуск в обра¬ 
щение СИ установочной серии. Реализация серийно из- 
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готовляемых СИ, не прошедших государственные испы¬ 
тания в соответствии с ГОСТ 8.001—80, является основа¬ 
нием для применения экономических санкций в виде 
перечисления всей суммы прибыли, полученной предпри¬ 
ятием за эту продукцию, в доход бюджета и исключе¬ 
ния данной продукции в натуральном и стоимостном 
выражении из отчетных данных предприятия о выпол¬ 
нении плана. 

Отрицательные результаты государственных контроль¬ 
ных испытаний СИ являются основанием для: запрета 
(задержки) выпуска в обращение изготовляемых СИ; 
применения экономических санкций; лишения права 
серийного производства СИ и аннулирования регистра¬ 
ционного удостоверения на право проведения этих ра¬ 
бот. Отрицательные результаты метрологической атте¬ 
стации вновь разработанных СИ, не предназначенных 
для серийного производства, служат основанием для 
запрета (приостановления) их применения. Реализация 
вновь разработанных СИ, не прошедших метрологичес¬ 
кую аттестацию, является основанием для применения 
экономических санкций, отрицательные результаты ме¬ 
трологической аттестации эксплуатируемых СИ —осно¬ 
ванием для запрета их применения и аннулирования 
свидетельства о метрологической аттестации. 

Отрицательные результаты государственной поверки 
СИ являются основаним для: запрета (задержки) при¬ 
менения или выпуска в обращение СИ, предписания об 
изъятии СИ в обращения и эксплуатации, а в необхо¬ 
димых случаях — непосредственного их изъятия; гаше¬ 
ния оттисков поверительных клейм на СИ, аннулирова¬ 
ния свидетельства о поверке или записи о непригодно¬ 
сти СИ в его техническом паспорте; опечатывания СИ 
способом, исключающим возможность их дальнейшего 
применения; назначения сплошной единовременной по¬ 
верки всех СИ, находящихся в эксплуатации, или опре¬ 
деленной их номенклатуры в органах государственного 
надзора; установления сокращенных межповерочных 
интервалов для СИ, находящихся в эксплуатации. 

Нарушение установленных стандартами и иными нор¬ 
мативно-техническими документами требований к из¬ 
готовлению, ремонту и поверке СИ — основание для: 
отказа в выдаче регистрационного удостоверения на 
право выполнения указанных работ; предписания о 
прекращении этих работ и аннулирования ранее выдан¬ 
ного регистрационного удостоверения; исключения из ре- 
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гистрационного удостоверения тех видов работ, по ко¬ 
торым допущены нарушения. 

При проверке состояния и применения СИ, деятель¬ 
ности ведомственных метрологических служб в мини¬ 
стерствах (ведомствах) и на предприятиях, внедрения 
и соблюдения метрологических правил выявленные 
нарушения являются основанием для применения рас¬ 
смотренных выше правовых мер, а при установлении 
случаев применения нормативно-технической и техни¬ 
ческой документации на процессы измерений, погреш¬ 
ность которых не была оценена с необходимой точно¬ 
стью,—для запрета использования указанной докумен¬ 
тации. 

Особо серьезные нарушения метрологических правил, 
влекущие выпуск нестандартной недоброкачественной 
продукции, служат основанием для обязательных 
предписаний должностным лицам предприятий о прек¬ 
ращении производства продукции до устранения нару¬ 
шений. В случаях, когда нарушения метрологических 
правил являются следствием выполнения или ненадле¬ 
жащего выполнения должностными лицами проверяемых 
предприятий возложенных на них служебных обязан¬ 
ностей, органы государственного надзора вправе вносить 
в соответствующие министерства (ведомства) и пред¬ 
ставлять руководителям предприятий предложения о 
привлечении виновных лиц к дисциплинарной ответст¬ 
венности вплоть до освобождения в установленном по¬ 
рядке от занимаемой должности. 

При выявлении нарушений метрологических пра¬ 
вил, которые в соответствии с действующим законода¬ 
тельством влекут за собой административную ответствен¬ 
ность должностных лиц в виде предупреждения или 
денежного штрафа, органы государственного надзора 
составляют в установленном порядке протокол и направ¬ 
ляют материалы в административные комиссии при ис¬ 
полнительных комитетах районных, городских и рай¬ 
онных в городах Советов народных депутатов. 

В случае, когда допущенные по вине должностных 
лиц нарушения по своему характеру влекут за собой 
в соответствии с действующим законодательством уго¬ 
ловную ответственность, органы государственного над¬ 
зора направляют в установленном порядке материалы 
проверок следственным органам. Решение о выборе пра¬ 
вовых мер, соответствующих допущенным нарушениям 
метрологических правил, принимают должностные лица 
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органов государственного надзора в пределах полномо¬ 
чий, ' предоставленных Председателем Госстандарта. 

8.3. Порядок проведения проверок 
качества промышленной продукции 
органами государственного надзора 

Порядок проведения проверок соблюдения стандар¬ 
тов установлен инструкцией РД 50-507-84, а проверок 
качества промышленной продукции на соответствие 
требованиям стандартов и технических условий — раз¬ 
работанной в развитие РД 50-507-84 инструкцией РД 
50-587-85. Ниже рассмотрены основные положения этой 
инструкции, имеющие непосредственное отношение к 
продукции черной металлургии. 

Проверки качества промышленной продукции про¬ 
водятся с целью предотвращения выпуска и пресечения 
поставки потребителю продукции ненадлежащего ка¬ 
чества. Проверке подлежит продукция, принятая служ¬ 
бой технического контроля предприятия и подготовлен¬ 
ная к отправке (отгрузке) потребителю. При этом мо¬ 
жет быть проверена одна партия продукции, несколько 
партий или вся готовая продукция одного или несколь¬ 
ких наименований. 

Для проверки качества продукции на соответствие 
требованиям нормативно-технической документации 
используется выборочный контроль, план которого уста¬ 
навливается государственным инспектором. При уста¬ 
новлении плана контроля должны быть использованы 
накопленные государственным инспектором, за которым 
закреплено проверяемое предприятие, сведения об ор¬ 
ганизационно-техническом уровне предприятия и ка¬ 
чества продукции, а также другая информация, полу¬ 
ченная при подготовке к проверке. При этом определя¬ 
ются: количество наименований (марок) проверяемой 
продукции; объем проверяемой продукции по каждому 
ее наименованию; количество отбираемых от каждой 
партии проб (образцов) продукции. 

Первоочередной операцией проверки качества продук¬ 
ции является отбор проб от ее партии. Методика отбора 
и количество отбираемых проб (объем выборки) должны 
соответствовать требованиям, изложенным в норматив¬ 
но-технической документации на продукцию. Размер 
каждой партии продукции указывается в акте отбора 
проб в натуральном (в единицах измерений) и в стои- 
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мостном (в тыс. руб.) выражениях; в акте делается за¬ 
пись: «Поставка (реализация) партий продукции, от 
которых отобраны пробы запрещается до окончания 
проверки». 

При отборе проб государственный инспектор уста¬ 
навливает соответствие требованиям нормативно-тех¬ 
нической документации упаковки, консервации, марки¬ 
ровки и комплектности проверяемой продукции, а также 
наличие предусмотренного комплекса документации, со¬ 
провождающей готовую продукцию. Перед проведением 
контроля продукции устанавливается: состояние норма¬ 
тивно-технической документации на проверяемую продук¬ 
цию (своевременность и правильность внесения измене¬ 
ний, срок действия, соответствие действующим стандар¬ 
там); обеспеченность контроля средствами испытаний 
и измерений и готовность их и испытательных подразде¬ 
лений (в том числе аналитической службы) к проведе¬ 
нию контроля с нормированной точностью. Отобранные 
для проверки пробы подвергают техническому осмотру, 
органолептическому и измерительному контролю (ин¬ 
спекционным испытаниям, анализам, измерениям) на 
соответствие нормативно-технических документов (ука- 
заными в них методами). 

Объем испытаний проб устанавливается государствен¬ 
ным инспектором, исходя из специфики проверяемой 
продукции; при наличии достоверной информации об ее 
качестве допускается сокращать количество контроли¬ 
руемых параметров. Контроль показателей назначения, 
определяющих потребительские и эксплуатационные 
свойства продукции, а также экономного использования 
ресурсов, ограничения вредных воздействий и других 
основных показателей качества, в том числе химическо¬ 
го состава, обязателен. Если на проверяемую продукцию 
имеется государственный стандарт общих технических 
требований, контроль качества продукции проводится 
на соответствие указанным в нем требованиям к ступе¬ 
ням качества продукции. 

Испытания продукции проводят специалисты пред¬ 
приятия при обязательном присутствии государственно¬ 
го инспектора. В случае необходимости испытания про¬ 
водит государственный инспектор или привлеченные им 
для этой цели специалисты, или их проведение поруча¬ 
ется соответствующей головной организации по государ¬ 
ственным испытаниям важнейших видов продукции 
производственно-технического и культурно-бытового 
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назначения, территориальным органам Госстандарта и 
другим организациям, имеющим соответствующую ис¬ 
пытательную базу. 

Если в ходе испытаний хотя бы по одному показателю 
качества продукции обнаружены критические дефек¬ 
ты 1 , в том числе по показателям назначения или безопас¬ 
ности или выявлены другие нарушения требований 
нормативно-технической документации, снижающие ка¬ 
чество продукции и ее технический уровень, государ¬ 
ственный инспектор вправе прекратить дальнейшие ис¬ 
пытания и принять решение о несоответствии качества 
проверяемой продукции требованиям нормативно-тех¬ 
нической документации 

По результатам испытаний проб, составляется про¬ 
токол, который подписывается государственным инспек¬ 
тором, уполномоченным на это представителем предприя¬ 
тия и специалистами, проводившими испытания. В про¬ 
токол заносятся только отрицательные результаты кон¬ 
троля проб продукции. При положительных результатах 
контроля в протоколе делается запись о том, что нару¬ 
шений не установлено. Результаты испытания проб рас¬ 
пространяются на всю проверяемую продукцию; при от¬ 
сутствии в нормативно-технической документации тре¬ 
бований к выборочному контролю (сплошной контроль) 
государственный инспектор распространяет результаты 
испытаний проб на весь объем проверяемой партии, ис¬ 
ходя из уровня дефектности, равного нулю, при котором 
в случае несоответствия установленным требованиям 
хотя бы одной пробы, вся проверенная партия бракует¬ 
ся, т. е. считается не соответствующей нормативно- 
технической документации. 

При несоответствии проверенной продукции предь- 
являемым к ней требованиям государственный инспек¬ 
тор выявляет причины нарушений, факты, период и объ¬ 
емы реализации продукции, не соответствующей норма¬ 
тивно-технической документации, и другие данные, 
необходимые для обоснованного применения к предпри¬ 
ятию и его должностным лицам правовых мер. При этом, 
исходя из характера выявленных нарушений, контролю 
подвергаются те составляющие производственного про¬ 
цесса и службы, которые могли отрицательно повлиять 
на качество проверяемой продукции (примерный пере- 


1 Критический дефект — дефект, при наличии которого исполь¬ 
зование продукции по назначению практически невозможно или не¬ 
допустимо (ГОСТ 15467—79). 
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чень причин нарушения стандартов приведен в табл. 

8.1). 

При необходимости проверки уровня метрологиче¬ 
ского обеспечения производства проверенной продукции 
устанавливается обеспеченность производственных опе¬ 
раций СИ и МВИ, их состояние и правильность выпол¬ 
нения измерений. При использовании СИ и МВИ, не пре¬ 
дусмотренных нормативно-технической документацией, 
устанавливается их соответствие по точности требовани¬ 
ям ГОСТ 8.010—72 1 , для НСИ устанавливается соответ¬ 
ствие их аттестации требованиям ГОСТ 8.326—78. Пра¬ 
вильность применения СИ может быть оценена путем 
выборочной инспекционной поверки. Для оценки пра¬ 
вильности выполнения измерений устанавливается обе¬ 
спечение условий, необходимых для получения досто¬ 
верных результатов измерений, в том числе: соответст¬ 
вие монтажа и установки СИ требованиям стандартов; 
соблюдение МВИ; достоверность результатов измерений 
(путем проведения повторных измерений). 

Если проверяемая продукция аттестована, государст¬ 
венный инспектор устанавливает: соблюдение требова¬ 
ний порядка аттестации промышленной продукции по 
категориям качества; соответствие показателей техни¬ 
ческого уровня и качества продукции значениям, зафик¬ 
сированным в материалах аттестации; наличие зареги¬ 
стрированного в установленном порядке решения госу¬ 
дарственной аттестационной комиссии; наличие свиде¬ 
тельства об аттестации продукции по высшей категории 
качества, оформленного в установленном порядке; соб¬ 
людение срока действия присвоенной продукции катего¬ 
рии качества; наличие данных о проведении государст¬ 
венных испытаний продукции и отражение их результа¬ 
тов в карте технического уровня и качества продукции. 

При проверке продукции, поставляемой на экспорт, 
наряду с требованиями нормативно-технической доку¬ 
ментации, устанавливается ее соответствие дополнитель¬ 
ным требованиям к качеству изготовления, предусмот¬ 
ренным в заказ-нарядах. Проверка продукции, произво¬ 
димой по лицензиям проводится в соответствии с требо¬ 
ваниями технической документации, предусмотренной 
ГОСТ 15.311—82. 


1 Применение указанных МВИ в определенных (нормирован¬ 
ных) условиях должно обеспечить заданные показатели точности 
измерений. 
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ТАБЛИЦА 8,1 

ПЕРЕЧЕНЬ ПРИЧИН НАРУШЕНИЯ СТАНДАРТОВ 


Причины нарушения стандартов 

Данные, приводимые в акте проверки в 
разделе «Причины нарушения стандартов» 

Применяемая нормативно¬ 
техническая документация, 
образцы (эталоны) не соот¬ 
ветствуют требованиям дей¬ 
ствующих стандартов 

Параметры, показатели качества и 
характеристики, не соответствующие 
требованиям государственных стан¬ 
дартов; несоблюдение требований к 
изготовлению, хранению образцов 
и т. п. 

Применяемая конструктор¬ 
ская, технологическая и дру¬ 
гая техническая документа¬ 
ция не соответствуют уста¬ 
новленным требованиям 

Нарушение стандартов в конструк¬ 
торской, технологической и другой 
технической документации, пункты, 
параграфы, по которым документа¬ 
ция не соответствуют требованиям 
стандартов на продукцию 

Несоблюдение технологиче¬ 
ской дисциплины 
Неудовлетворительное состо¬ 
яние технологического обо¬ 
рудования, оснастки, ин¬ 
струмента 

Нарушаемые параметры технологиче¬ 
ских операций (режимов); значения 
параметров: требуемые, фактические 
Наименование технологического обо¬ 
рудования, оснастки, инструмента, 
отсутствующего, используемого не по 
назначению, неудовлетворительного 
состояния 

Неудовлетворительное со¬ 
стояние метрологического 
обеспечения 

Контрольно-измерительные операции, 
не обеспеченные СИ, отсутствующие 
МВИ и СИ, другие нарушения метро¬ 
логических правил (несоответствие 
требованиям стандартов и метроло¬ 
гических правил применяемых СИ 
(или) МВИ; несоответствие требова¬ 
ниям монтажа, установки и эксплуа¬ 
тации СИ, нарушение требований 
МВИ и т. д.) 

Неудовлетворительное ка¬ 
чество сырья, материалов и 
комплектующих изделий 

К акту прилагается справка о претен¬ 
зиях предприятия к качеству постав¬ 
ляемых сырья, материалов и комп¬ 
лектующих изделий 

Неудовлетворительная ра¬ 
бота ОТК предприятия 

Наличие и качество осуществления 
входного, операционного, приемочно¬ 
го контроля 

Другие причины 
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По результатам проверки оформляется акт по уста¬ 
новленной форме. В случае, когда качество продукции 
соответствует требованиям стандартов, но выявлены от¬ 
дельные нарушения, не повлиявшие (не влияющие) на 
ее качество, проверка (так же, как и в случае, если на¬ 
рушений не обнаружено) считается положительной. В 
акте проверки делается запись о соответствии качества 
продукции нормативно-технической документации, но 
указываются недостатки (если они выявлены). При не¬ 
соответствии качества продукции требованиям стандар¬ 
тов в выводах акта проверки дается заключение о каче¬ 
стве проверенной продукции, указываются конкретные 
данные и факты, подтверждающие установленные нару¬ 
шения стандартов, нестабильности качества продукции, 
реализация такой продукции и другие данные, обосно¬ 
вывающие применение экономических санкций и других 
мер воздействия к предприятию и его должностным ли¬ 
цам. При необходимости даются обоснованные предло¬ 
жения об отмене решения государственной аттестацион¬ 
ной комиссии. 

В зависимости от характера нарушений к акту при¬ 
лагается: справка о реализации продукции и фактиче¬ 
ской прибыли, полученной от ее реализации (в случае 
применения экономических санкций); справка о претен¬ 
зиях к^ качеству сырья, материалов и комплектующих 
изделий (при их наличии); справка об основных поку¬ 
пателях (получателях) продукции (в случаях примене¬ 
ния экономических санкций и рассмотрения вопроса о 
передаче материалов проверки в органы арбитража). 
При установлении нарушений требований нормативно¬ 
технической документации акт проверки является осно¬ 
ванием для применения в отношении предприятий и ви¬ 
новных должностных лиц правовых мер, приведенных в 
разделе 8.2. При установлении нарушений порядка ат¬ 
тестации продукции и в случае применения экономиче¬ 
ских санкций решение государственной аттестационной 
комиссии о присвоении продукции категории качества 
подлежат отмене. 



РЕКОМЕНДУЕМЫЙ 
БИБЛИОГРАФИЧЕСКИЙ СПИСОК 


Общие вопросы метрологии и метрологического обеспечения; 

метрологические аспекты аналитической химии 

Бурдун Г. Д„ Марков Б. Н. Основы метрологии. — М.: Изд-во стан¬ 
дартов, 1985. — 256 с. с ил. 

Земельман М. Л. О понятии «измерение» и его обобщениях. — Из¬ 
мерительная техника, 1985, № 2. с. 3—4. 

Каплан Б. Я., Филимонов Л. Н. Особенности метрологии аналитиче¬ 
ского контроля и его стандартизация. — Заводская лаборатория, 
1985, т. 51, № 6, с. 3—7. 

Лонцих С. В. Метрология анализа веществ и материалов. — Завод¬ 
ская лаборатория, 1985, т. 51, № 6, с. 12—17. 

Основополагающие стандарты в области метрологии — М.: Изд-во 
стандартов, 1986. — 263 с. 

Плинер Ю. Л., Свечникова Е. А., Огурцов В. М. Управление ка¬ 
чеством химического анализа в металлургии. — М.: Металлур¬ 
гия, 1979, — 208 с. 

Руководство по аналитической химии: Пер. с нем. ] Под ред. 
Ю. А. Клячко —М.: Мир, 1975. —461 с. 

Система государственных испытаний продукции. Сборник норма¬ 
тивно-технических документов. — М.: Изд-во стандартов, 1983.— 
166 с. 

Тюрин Н. И. Введение в метрологию. — М.: Изд-во стандартов, 
1985. —248 с. с ил. 

Doerfell К-, Eckschlager К. — Optimale Strategien in der Analytik. 
Frankfurt—M.: Verlag Harri Dentsch Thun, 1981. — 246 S. 

Математическая статистика и ее применение 

для обработки результатов измерений 

Зайдель А. Н. Ошибки измерений физических величин. — Л.: На¬ 
ука, 1981, — 112 с. 

Налимов В. В. Применение математической статистики при ана¬ 
лизе веществ. — М.: Физматгиз, 1960. — 431 с. с ил. 

Романенко В. И., Орлов А. Г., Никитина Г. В. Книга для начинаю¬ 
щего исследователя-химика. Л.: — Химия. Ленинградское от¬ 
деление, 1987. — 280 с. 

Хальд А. Математическая статистика с техническими приложени¬ 
ями—М.: ИЛ., 1956.-664 с. с ил. 

Чарыков А. К. Математическая обработка результатов химического 
анализа.— Л.: Химия. Ленинградское отделение, 1984.— 168 с. 
с ил. 

Шор Я. Б. Статистические методы анализа и контроля качества и 
надежности. — М.: Советское радио, 1962. — 552 с. 

BS 2846: Part 7: British Standard. GuJde to Statistical Interpreta¬ 
tion of data. 1984.— 13 p. 

Draft ISO Guide 33. Uses of Certified Reference Materials for the 
Assessment of a Measurement Procedure, 1984. — 28 p. 

Экспериментальная оценка погрешностей измерений 

химического состава 

Плинер Ю. Л., Полежаев Ю. М., Пырина М. П. и др. Точность хи¬ 
мического анализа черных металлов. — Метрологическая служба в 
СССР, 1985, вып. 12, с. 4—8. 

Прудников Е, Д. Общая основа для метрологической и теоретической 

252 


характеристики методов спектроскопии. — XIX Всесоюзный съезд 
по спектроскопии. Спектральный анализ: Тез. докл. J Томский фи¬ 
лиал СО АН СССР. Томск, 1983, с. 162—164. 

Свечникова Е. А., Шадрина Н. К., Коркодинова Т. П. и др. При¬ 
менение стандартных образцов для оценки показателей точности 
спектрального анализа в черной металлургии. — В сб.: Разработка 
и применение стандартных образцов материалов черной металлур¬ 
гии.— М.: Металлургия, 1985, с. 5—8. 

Силин А. В. Межлабораторные испытания в системе метрологического 
обеспечения качества промышленных материалов / Серия — Мет¬ 
рологическое обеспечение измерений. — М.: Госстандарт ВНИИКИ, 
1979, вып. 3, 28 с. 

Bastenaire F., Feillolay A. Lessons Learnt from routine round robin 
analytical tests regarding the certification and use of reference 
materials. — Bureau of Analysed Samples Limited, 1978, p. 45—72. 
Lewis L. L. Interlaboratory Testing Programs for the Chemical Ana¬ 
lysis of Metals. — ASTM Standardization News, 1978, N 9, p. 19— 
03, 

Tetsu — to — Haganei, 1985, v. 71, N 15, ip. 224—226. 

Tetsu — to — Hagane, 1985, v. 71, N 3, p. 48. 

Die Untersuchung der metallischen Stoffe. Handbuch fur das Eisen- 
hfittenlaboratorium. Verlag Stahleisen m.b.H. Diisseldorf, 1982, Bd. 
2A, S. 44. 

Stetter A. Ober die Genauigkeit chemischer Untersuchungsverfahren 
fur Stable unter Betriebsbedingungen. Arch. Eisenhiittenwes., 1978, 
Bd. 49, N 7, S. 347—350. 

Разработка, выпуск и формирование номенклатур 
стандартных образцов 

Кузьмин И. Af. Система стандартных образцов для химического ана¬ 
лиза материалов черной металлургии. — Измерительная техника, 
1981, № 7, с. 65—66. 

Лаппо С. И., Кузьмин И. М., Силин А. В. Таблицы стандартных об¬ 
разцов черных металлов: Справочник. — М.: Металлургия, 1983. — 
134 с. 

Паршин А. К. и Лонцих С. В. Планирование межлабораторных экспе¬ 
риментов при аттестации государственных стандартных образцов 
состава. — Журнал аналитической химии, 1985, вып. 3, .с. 545—556. 
Плинер Ю. Л., Пырина М. П., Курбатова В. И. Разработка стандарт¬ 
ных образцов высшей точности. — Журнал аналитической химии, 
1977, вып. 5, с. 858—864. 

Плинер Ю. Л., Свечникова Е. А., Устинова В. И. Стандартные образ¬ 
цы спектроаналитических сигналов. — Журнал прикладной спек¬ 
троскопии, т. XXXIX, 1983, вып. 5, с. 725—729. 

Плинер Ю. Л., Степин В. В., Устинова В. И. Стандартные образцы 
металлургических материалов. — М.: Металлургия, 1976. — 296 с. 
Свечникова Е. А. Разработка системы стандартных образцов для 
спектрального анализа материалов черной металлургии. — В кн.: 
Новые методы аттестации стандартных образцов. Научи, тр / ИСО 
ЦНИИЧМ. — М.: Металлургия, 1981, с. 17—22. 

Справочник на стандартните образци за състав и свойства на ве¬ 
щества и материалите. Дъержавен комитет за стандартизация при 
Министерския съвет. София, 1980. — 91 с. 

Certified Reference Materials. МВН. Analytical Limited. England, 
January 1983. — 41 p. 

Standard Reference Materials. Catalog NBS. Spec. Publ. 260. U. S. 
Department of Commerce, USA, 1984—85 Edition. 173 p. 


253 


Seward R. W., Yolken H. T, Standard samples — data and materi¬ 
als. — U. S. Dep. Commerce Nat. Bur. Stand. Spec. Publ., N 463, 
p. VII 4/1— VII 4/14. 

Certified Reference Materials. Catalog N 477. England, Cleveland, 
March, 1979. 

Catalogue des materiaux de reference francais. Bureau national de 
metrologite. Paris, Fevriei), 1977. 

Harimaya S. Preparation and quality control of microelements series 
В of Japan standard reference materials for analysis of iron and 
steel. — Trans. Iron and Steel Inst,. Jap,, 1979, v. 19, p. 301—310. 

Katalog der vom ASMW beglaubigten Normalproben. DDR, Berlin, 
1979, 

Метрологическое обеспечение измерений химического состава 

на базе применения стандартных образцов 

Винник В. И., Гусарский Е. Ю„ Петрова Г. А. и др. Аттестация ана¬ 
литических лабораторий — составная часть внедрения КС УКП 
на предприятиях. — Измерительная техника, 1978, № 10, с. 3—5. 

Земельман М. А., Михайленко В. Д., Цейтлин В. Г. О нормировании 
метрологических характеристик индивидуально градуируемых 
средств измерений. — Измерительная техника, 1977, № 10, с. 17—18. 

Методические основы исследования химического состава горных по¬ 
род, руд и минералов / Под ред. Остроумова Г. В. — М.: Недра, 
1979, —400 с. 

Плинер Ю. Л., Свечникова Е. А., Устинова В. И. К вопросу о метро¬ 
логическом обеспечении спектроаналитического контроля. — Жур¬ 
нал прикладной спектроскопии, т. XXXIV, 1981, вып. 6, с. 965— 
969. 

Плинер Ю. Л., Соколова И. В. К расчету нормативов точности при 
аттестации методик количественного анализа. — В кн.: Аттестация 
методик выполнения измерений на базе применения стандартных 
образцов. Науч. тр. / ИСО ЦНИИЧМ. — М.: Металлургия, 1982, 

Семенко Н. Г. Роль стандартных образцов веществ' и материалов в 
обеспечении единства измерений состава веществ. — Измерительная 
техника, 1985, № 3, с. 48—49. 

Чарыков А. К. Метрологические характеристики химического анализа 
(рекомендации по аттестации методик, разрабатываемых в анали¬ 
тических лабораториях). — Вестник ЛГУ Физика — химия. — Л.: 
1984, вып. 4, с. 64—71. 

Linde Т. R. Reference materials in the Steel industry —ASTM Stan¬ 
dardization News, February, 1985, p. 32—41. 

Cali P. Reference Materials their production, certification and use 
in computible measurement networks.— ( Euroanalyses III. Rev. 
analyt. Chem. London, 1979, p. 153—172. 

Griepink B. Certified reference materials iin control of analytical 
quality. — Heavy Metals in the Environment, September 1983, v. 1 
p. 87—93. 

Uriano G., Gravatt С. C. The role of Reference Materials and Re¬ 
ference Methods in Chemical Analysis,—■ CRC Critical Reviews in 
Analytical Chemistry, October, 1977, p. 361—41il. 

Sutarno R„ Sieger H. P. The use of) certified Reference Materials 
in the Verification of Analytical Data and Method. — Talanta, 1985, 
v. 32, N 6, p. 439.-445. 

Uriano G„ Cali P. Role of reference materials and reference methods 
in the measurement process.—‘Validation of the measurement pro¬ 
cess Symposium Serus 63, American Chemical Soc. Washington 
D. С., Ш77, p. 140—161. 


254 


• 

І1ІІИІІ1І1Я! 

- 

і!ііііііі!іііі||іІіі!!!! 

- 

iiiiiiiiiiiiiiiiil.il! 

• 

ІІІіійіЯІІіЯ 

- 

iiiiiiiiiiiiililllilll! 


i iiiiiiiiiiiiilillilll!! 


? ІІИВ1І1І1ІІІН!!!!! 

3 - 
<r 

lliiiiilSllII!!!!! 

1 - 

ll!l!l!ili!l!!lli!!!ll 

• 

illlilillllllSISSU!! 




255 
































[• 

IlilBillil! 

- 

ISilifiBSIII! 

- 

liilllllili 

- 

iiSSIfflillli 

- 

IliiillilS! 

- 

ISilBlilili 

- 

illllllilBll 

" 

IIIBIISI!!!! 

- 

Biiiiiiisia 

- 

BliiliilBlI 




256 

























0,00 ^ 1/кр^4,99 


ІИІНИЯНІІйІіаі 





аншиіііИііііІІі 



ВйВіііЩВІЯІІІІ 

lIlSiBiBSlillli 



°- ^ 2 о - 5 o' о' S 5 -■ ~ 01 2 -* -■ -■ 2 2 2 2 2 ^ 2 2 


















• 

SiSISliii if 

1 

! ‘ 

IllliilSi! !f 

jS 

§ 

illiiliii 1! 

• 

штата I 

- 

iiiSIlilil я 

- 

ISIlSSillSI » 

с 

iiliiliiSIil 11 

- 

lillilii! !i 

- 

lISilSBISBI 1 


■iiilili is, 

n in ю n® m c 3 8 j 























Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ / КРИТЕРИЯ 
2 (ДВУСТОРОННИЙ КРИТЕРИЙ) 


Число I _ Уровень значимости а 


степеней і , I I 

свободы f I 0,10 I 0,05 I 0,02 | 0,01 


1 

6,314 

12,706 

31,820 

63,657 

2 

2,920 

4,303 

6,965 

9,925 

3 

2,353 

3,182 

4,541 

5,841 

4 

2,132 

2,776 

3,747 

4,604 

5 

2,015 

2,571 

3,365 

4,032 

6 

1,943 

2,447 

3,143 

3,707 

7 

1,895 

2,365 

2,998 

3,500 

8 

1,860 

2,306 

2,896 

3,355 

9 

1,833 

2,262 

2,821 

3,250 

;ю 

1,812 

2,228 

2,764 

3,169 

и 

1,796 

2,201 

2,718 

3,106 

12 

1,782 

2,179 

2,681 

3,054 

13 

1,771 

2,160 

2,650 

3,012 

14 

1,761 

2,145 

2,624 

2,977 

15 

1,753 

2,131 

2,602 

2,947 

16 

1,746 

2,120 

2,584 

2,921 

17 

1,740 

2,110 

2,567 

2,898 

18 

1,734 

2,101 

2,552 

2,878 

19 

1,729 

2,093 

2,540 

2,861 

20 

1,725 

2,086 

2,528 

2,845 

21 

1,721 

2,080 

2,518 

2,831 

22 

1,717 

2,074 

2,508 

2,819 

23 

1,714 

2,069 

2,500 

2,807 

,24 

1,711 

2,064 

2,492 

2,797 


Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ Е-КРИТЕРИЯ 
3 (ОДНОСТОРОННИЙ КРИТЕРИЙ) 


F К р при а=0,1 и fi, равном 

1 1 2 1 3 I 4 I 5 I 6 1 7 I 8 


1 

39,86 

49,50 

53,59 

55,83 

1 

57,24 ! 

58,20 

58,91 

59,44 

59,86 

2 

8,53 

9,00 

9,16 

9,21 

9,29 

9,33 

9,35 

9,37 

9,38 

3 

5,54 

5,46 

5,39 1 

5,34 

5,31 

5,29 

5,27 

5,25 

5,24 

4 

4,55 

4,33 

4,19 I 

4,11 

4,05 

4,01 

3,98 

3,96 

3,94 

5 

4,06 

3,78 

3,62 

3,52 

3,45 

3,41 

3,37 

3,34 

3,32 

6 

3,78 

3,46 

3,29 

3,18 

3,11 

3,06 

3,02 

2,98 

2,96 

7 

3,59 

3,26 

3,07 

2,96 

2,88 

3,83 

2,79 

2,75 

2,73 

8 

3,46 

3,11 

2,92 

2,81 

2,73 

2,67 

2,62 

2,59 

2,56 

9 

3,36 

3,01 

2,81 

2,69 

2,61 

2,55 

2,51 

2,47 

2,44 

Ю 

3,29 

2,93 

2,73 

2,61 

2,52 

2,46 

2,41 

2,38 

2,35 

11 

3,23 

2,86 

2,66 

3,54 

2,45 

2,39 

2,34 

2,30 

2,27 

12 

3,18 

2,81 

2,61 

2,48 

2,39 

2,33 

2,28 

2,25 

2,21 

13 

3,14 

2,76 

2,56 

2,43 

2,35 

2,28 

2,23 

2,20 

2,16 

14 

3,10 

2,73 

2,52 

2,40 

2,31 

2,24 

2,19 

2,15 

2,12 

15 

3,07 

2,70 

2,49 

2,36 

2,27 

2,21 

2,16 

2,12 

2,09 
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Продолжение приложения 3 


1 , 




кр п-и 

а = 0,1 

и fu равном 



1 

2 

3 


5 1 

6 і 

' 1 

8 1 

9 

16 

3,05 

2,67 

2,46 

2,33 

2,24 

2,18 

2,13 

2,09 

2,06 

17 

3,03 

2,65 

2,44 

2,31 

2,22 

2,15 

2,10 

2,06 

2,03 

18 

3,01 

2,62 

2,42 

2,29 

2,20 

2,13 

2,08 

2,04 

2,01 

19 

2,99 

2,61 

2,40 

2,27 

2,18 

2,11 

2,06 

2,02 

1,98 

20 

2,98 

2,59 

2,38 

2,50 

2,16 

2,09 

2,04 

2,00 

1,97 

21 

2,96 

2,58 

2,37 

2,23 

2,14 

2,08 

2,02 

1,98 

1,95 

22 

2,95 

2,56 

2,35 

2,22 

2,13 

2,06 

2,01 

1,97 

1,93 

23 

2,94 

2,55 

2,34 

2,21 

2,12 

2,05 

2,00 

1,95 

1,92 

24 

2,93 

2,54 

2,33 

2,20 

2,10 

2,04 

1,99 

1,94 

1,91 

25 

2,92 

2,53 

2,32 

2,18 

2,09 

2,02 

1,97 

1,93 

1,90 

26 

2,91 

2,52 

2,31 

2,18 

2,08 

2,01 

1,96 

1,92 


27 

2,90 

2,51 

2,30 

2,17 

2,07 

2,01 

1,95 

1,91 

1 187 

28 


2,50 

2,29 

2,16 

2,07 

2,00 

1,94 

1,90 

1,87 

29 


2,50 

2,28 

2,15 

2,06 

1,99 

1,94 

1,89 

1,86 

30 

2,88 

2,49 

2,28 

2,14 

2,05 

1,98 

1,93 

1,88 

1,85 

40 

2,84 

2,44 

2,23 

2,09 

2,00 

1,93 

1,87 

1,83 

1,79 

60 

2,79 

2,39 

2,18 

2,04 

1,95 


1,82 

1,78 

1,74 

120 

2,75 

2,35 

2,13 

1,99 

1,90 

1,82 

1,77 

1,72 

1,68 

00 

2,71 

2,30 

2,08 

1,95 

1,85 

1,77 

1,72 

1,67 

1,63 


Продолжение приложения 3 






f Kp 

, при а 

= 0,1 и 

/ь равном 



f . 

10 

1 12 

1 15 

1 20 

1 24 

30 

1 40 

1 60 

1 120 

1 » 

1 

60,20 

60,71 

61,22 

61,74 

62,00 

62,27 

62,53 

62,79 

63,05 

63,33 

2 


9,41 

9,43 

9,44 

9,45 

9,46 

9,47 

9,48 

9,48 

9,49 

3 

5,23 

5,22 

5,20 

5,19 

5,18 

5,17 

5,16 

5,15 

5,14 

5,13 

4 

3,92 

3,90 

3,87 

3,84 

3,83 

3,82 

3,80 

3,79 

3,78 

3,76 

5 

3,30 

3,27 

3,24 

3,21 

3,19 

3,17 

3,16 

3,14 

3,12 

3,11 

6 

2,94 

2,91 

2,87 

2,84 

2,82 

2,80 

2,78 

2,76 

2,74 

2,72 

7 

2,70 

2,67 

2,63 

2,60 

2,58 

2,56 

2,54 

2,51 

2,49 

2,47 

8 

2,54 

2,50 

2,46 

2,43 

2,40 

2,38 

2,36 

2,34 

2,32 

2,29 

9 

2,42 

2,38 

2,34 

2,30 

2,28 

2,26 

2,23 

2,21 

2,18 

2,16 

10 

2,32 

2,28 

2,24 

2,20 

2,18 

2,16 

2,13 

2,11 

2,08 

2,06 

11 

2,49 

2,21 

2,17 

2,12 

2,10 

2,08 

2,06 

2,03 

2,00 

1,97 

12 

2,19 

2,15 

2,11 

2,06 

2,04 

2,01 

1,99 

1,96 

1,93 

1,90 

13 

2,14 

2,10 

2,05 

2,01 

1,98 

1,96 

1,93 

1,90 

1,88 

1,85 

14 

2,10 

2,05 

2,01 

1,96 

1,94 

1,91 



1,83 

1,80 

15 

2,06 

2,02 

1,97 

1,92 

1,90 

1,87 

1,85 

1,82 

1,79 

1,76 

16 

2,03 

1,99 

1,94 

1,89 

1,86 

1,84 

1,81 

1,78 

1,75 

1,72 

17 

2,00 

1,96 

1,91 

1,86 

1,84 

1,81 

1,78 

1,75 

1,72 

1,69 

18 


1,93 

1,89 

1,84 

1,81 

1,78 

1,75 

1,72 

1,69 

1,66 

19 

1 ,’ Э6 

1,91 

1,87 

1,81 

1,79 

1,76 

1,73 

1,70 

1,67 

1,63 

20 

1,94 

1,89 

1,85 

1,79 

1,77 

1,74 

1,71 

1,68 

1,64 

1,61 

21 

1,92 


1,83 

1,78 

1,75 

1,72 

1,69 

1,66 

1,62 

1,59 

22 

1,90 

U86 

1,81 

1,76 

1,73 

1,70 

1,67 

1,64 

1,60 

1,57 

23 


1,85 

1,80 

1,74 

1,72 

1,69 

1,66 

1,62 

1,59 

1,55 

24 

1,88 

1,83 

1,78 

1,73 

1,70 

1,67 

1,64 

1,61 

1,57 

1,53 

25 

1,87 

1 , 82 [ 

1,77 

1,72 

1,69 

1,66 

1,63 

1,59 

1,56 

1,52 
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Продолжение приложения 3 






^кр 

при а 

=0,05 

и f t , равном 



и 

10 

» 1 

15 1 

20 

24 1 

30 1 

40 

1 60 

120 

1 ОО 

26 

1,86 

1,81 

1,76 

1,71 

1,68 

1,65 

1,62 

1,58 

1,54 

1,50 

27 

1,85 

1,80 

1,75 

1,70 

1,67 

1,64 

1,60 

1,57 

1,53 

1,49 

28 

1,84 

1,79 

1,74 

1,69 

1 1,66 

1,63 

1,59 

1,56 

1 1,52 

1,48 

29 

1,83 

1,78 

1,73 

1,68 

1,65 

1,62 

1,58 

1,55 

1,51 

1,47 

30 

1,82 

1 , 77 1 

1,72 

1,67 

1,64 

1,61 

1,57 

1,54 

1,50 

1,46 

40 

1,76 

1 , 72і 

1,66 

1,61 

1 , 57 | 

1,54 

1,51 

1,47 

1,43 

1,38 

60 

1,71 

1,66 

1,60 

1,54 

1,51 

1,48 

1,44 

1,40 

1,35 

1,26 

120 

1,65 

1,60 

1,55 

1,48 

1 , 45 ; 

1,41 

1,37 

1,32 1 

1,27 

1,19 

оо 

1,60 

1,55 

М9 , 

1,42 

І , 38 | 

1,34 

1,30 

1,24 1 

1,17 

1,00 


Продолжение приложения 3 





/ 

к при а=0,05 и f u равном 



Гг 

• 1 2 

3 1 4 1 5 1 6 1 7 1 8 1 9 

! 

161,45 

199,50 

215,7 

224,58 

230,16 

239,95 

1236,77 

238,88 

240,54 

2 

18,5 

19 , 0 ( 

19,16 

19,25 

19,30 

19,33 

! 19,35 

19,37 

19,39 

3 

ю , і : 

9,55 

9,28 

9,12 

9,01 

8,94 

8,89 

8,85 

8,81 

4 

7,7 

6 , 9 ' 

6 , 5 ! 

6,39 

6,26 

6,16 

і 6,09 

6,04 

6,00 

5 

6,61 

5,79 

5,41 

5,19 

5,05 

4,95 

і 4,88 

4,82 

4,77 

6 

5,99 

5,14 

4,76 

і 4,53 

4,39 

4,28 

4,21 

4,15 

4,10 

7 

5,59 

4,74 

4,35 

4,12 

3,97 

3,87 

3,79 

3,73 

3,68 

8 

5,32 

4,46 

4,07 

3,84 

3,69 

3,58 

3,50 

3,44 

3,39 

9 

5,12 

4,26 

3,86 

3,63 

3,48 

3,37 

3,29 

3,23 

3,18 

10 

4,97 

4,10 

3,71 

. 3,48 

3,33 

3,22 

3,14 

3,07 

3,02 

11 

4,84 

3,98 

3,59 

3,36 

3,20 

3,10 

3,01 

2,95 

2,90 

12 

4,75 


3,49 

3,26 

3,11 

3,00 

2,91 

2,85 

2,80 

13 

4,67 

3,81 

3,41 

3,18 

3,03 

2,92 

2,83 

2,77 

2,71 

14 

4,60 

3,74 

3,34 

3,11 

2,96 

2,85 

2,76 

2,70 

2,65 

15 

4,54 

3,68 

3,29 

3,06 

2,90 

2,79 

2,71 

2,64 

2,59 

16 

4,49 

3,63 

3,24 

3,01 

2,85 

2,74 

2,66 

2,59 

2,54 

17 

4,45 

3,59 

3,20 

2,97 

2,81 

2,70 

2,61 

2,55 

2,49 

18 

4,41 

3,56 

3,16 

2,93 

2,77 

2,66 

2,58 

2,51 

2,46 

19 

4,38 

3,52 

3,13 

2,90 

2,74 

2,63 

2,54 

2,48 

2,42 

20 

4,35 

3,49 

3,10 

2,87 

2,71 

2,60 

2,51 

2,45 

2,39 

21 

4,33 

3,47 

3,07 

2,84 

2,68 

2,57 

2,49 

2,42 

2,37 

22 

4,30 

3,44 

3,05 


2,66 

2,55 

2,46 

2,40 

2,34 

23 

4,28 

3,42 

3,03 

2І80 

2,64 

2,53 

2,44 

2,38 

2,32 

24 

4,26 

3,40 

3,01 

2,78 

2,62 

2,51 

2,42 

2,36 

2,30 

25 

4,24 

3,39 

2,99 

2,76 

2,60 

2,49 

2,40 

2,34 

2,28 

26 

4,23 

3,37 

2,98 

2,74 

2,59 

2,47 

2,39 

2,32 

2,27 

27 

4,21 

3,35 

2,96 

2,73 

2,57 

2,46 

2,37 

2,31 

2,26 

28 

4,20 

3,34 

2,95 

2,71 

2,56 

2,45 

2,36 

2,29 

2,24 

29 

4,18 

3,33 

2,93 

2,70 

2,55 

2,43 

2,35 

2,28 

2,22 

30 

4,17 

3,32 

2,92 

2,69 

2,53 

2,42 

2,33 

2,27 

2,21 

40 

4,09 

3,23 

2,84 

2,61 

2,45 

2,34 

2,25 

2,18 

2,12 

60 

4,00 

3,15 

2,76 

2,53 

2,37 

2,25 

2,17 

2,10 

2,04 
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Продолжение приложения 3 



F K р при а=0,05 и равном 


и 

10 1 12 

15 

20 

24 1 

30 

1 40 

1 60 

1 120 

1 - 

1 

241,88 

243,91 

245,95 

248,01 

249,06 

250,08 

251,14 

252,20 

253,25 

254,32 

2 

19,4С 

19,41 

19,43 

19,46 

19,45 

19,46 

19,47 

19,48 

19,49 

19,50 

3 

8,79 

8,75 

8,70 

8,66 

8,64 

8,62 

8,59 

8,57 

8,55 

8,53 

4 

5,96 

5,91 

5,86 

5,80 

5,77 

5,75 

5,72 

5,69 

5,66 

5,63 

5 

4,74 

4,68 

4,62 

4,56 

4,53 

4,50 

4,46 

4,43 

4,40 

4,37 

6 

4,06 

4,00 

3,94 

3,87 

3,84 

3,81 

3,77 

3,74 

3,71 

3,67 

7 

3,64 

3,58 

3,51 

3,45 

3,41 

3,38 

3,34 

3,30 

3,27 

3,23 

8 

3,35 

3,28 

3,22 

3,15 

3,12 

3,08 

3,05 

3,01 

2,97 

2,93 

9 

3,14 

3,07 

3,01 

2,94 

2,90 

2,86 

2,83 

2,79 

2,75 

2,71 

10 

2,98 

2,91 

2,85 

2,77 

2,74 

2,70 

2,66 

2,62 

2,58 

2,54 

11 

2,85 

2,79 

2,72 

2,65 

2,61 

2,57 

2,53 

2,49 

2,45 

2,40 

12 

2,75 

2,69 

2,62 

2,54 

2,51 

2,47 

2,43 

2,38 

2,34 

2,30 

13 

2,67 

2,60 

2,53 

2,46 

2,42 

2,38 

2,34 

2,30 

2,25 

2,21 

14 

2,60 

2,53 

2,46 

2,39 

2,35 

2,31 

2,27 

2,22 

2,18 

2,13 

15 

2,54 

2,48 

2,40 

2,33 

2,29 

2,25 

2,20 

2,16 

2,11 

2,07 

16 

2,49 

2,43 

2,35 

2,28 

2,24 

2,19 

2,15 

2,11 

2,06 

2,01 

17 

2,45 

2,38 

2,31 

2,23 

2,19 

2,15 

2,10 

2,06 

2,01 

1,96 

18 

2,41 

2,34 

2,27 

2,19 

2,15 

2,11 

2,06 

2,02 

1,97 

1,92 

19 

2,38 

2,31 

2,23 

2,16 

2,11 

2,07 

2,03 

1,98 

1,93 

1,88 

20 

2,35 

2,28 

2,20 

2,12 

2,08 

2,04 

1,99 

1,95 

1,90 

1,84 

21 

2,32 

2,25 

2.18 

2,10 

2,05 

2,01 

1,97 

1,92 

1,87 

1,81 

22 

2,30 

2,23 

2,15 

2,07 

2,03 

1,98 

1,94 

1,89 

1,84 

1,78 

23 

2,28 

2,20 

2,13 

2,05 

2,01 

1,96 

1,91 

1,87 

1,81 

1,76 

24 

2,26 

2,18 

2,11 

2,03 

1,98 

1,93 

1,89 

1,84 

1,79 

1,73 

25 

2,24 

2,17 

2,09 

2,01 

1,96 

1,92 

1,87 

1,82 

1,77 

1,71 

26 

2,22 

2,15 

2,07 

1,99 

1,95 

1,90 

1,85 

1,80 

1,75 

1,69 

27 

2,20 

2,13 

2,06 

1,97 

1,93 


1,84 

1,79 

1,73 

1,67 

28 

2,19 

2,12 

2,04 

1,96 

1,92 

1 ’,87 

1,82 

1,77 

1,71 

1,65 

29 

2,18 

2,11 

2,03 

1,95 

1,90 

1,85 

1,81 

1,75 

1,70 

1,64 

30 

2,17 

2,09 

2,02 

1,93 

1,89 

1,84 

1,79 

1,74 

1,68 

1,62 

40 

2,08 

2,00 

1,93 

1,84 

1,79 

1,74 

1,69 

1,64 

1,58 

1,51 

60 

1,99 

1,92 

1,84 

1,75 

1,70 

1,65 

1,59 

1,53 

1,47 

1,39 

120 

1,91 

1,83 

1,75 

1,66 

1,61 

1,55 

1,50 

1,43 

1,35 

1,25 


1,83 

1,75 

1,67 

1,57 

1,52 

1,46 

1,39 

1,32 

1,22 

1,00 
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Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ ^-КРИТЕРИЯ 
5 (ОДНОСТОРОННИЙ КРИТЕРИЙ) Р (^>ѵ.| р ) 


и вероятности Р, равной 


степеней 
свободы / 

0,01 

0,025 

0,05 1 0,95 

0,975 

0,99 

, 

6,63 

5,02 

3,84 

0,00393 

0,000982 

0,000157 

2 

9,21 

7,38 

5,99 

0,103 

0,0506 

0,0201 

3 

11,3 

9,35 

7,81 

0,352 

0,216 

0,115 

4 

13,3 

11,1 

9,49 

0,711 

0,484 

0,297 

5 

15,1 

12,8 

11,1 

1,15 

0,831 

0,554 

6 

16,8 

14,4 

12,6 

1,64 

1,24 

0,872 

7 

18,5 

16,0 

14,1 

2,17 

1,69 

1,24 

8 

20,1 

17,5 

15,5 

2,73 

2,18 

1,65 

9 

21,7 

19,0 

16,9 

3,33 

2,70 

2,09 

10 

23,2 

20,5 

18,3 

3,94 

3,25 

2,56 

11 

24,7 

21,9 

19,7 

4,57 

3,82 

3,05 

12 

26,2 

23,3 

21,0 

5,23 

4,40 

3,57 

13 

27,7 

24,7 

22,4 

5,89 

5,01 

4,11 

14 

29,1 

26,1 

23,7 

6,57 

5,63 

4,66 

15 

30,6 

27,5 

25,0 

7,26 

6,26 

5,23 

16 

32,0 

28,8 

26,3 

7,96 

6,91 

5,81 

17 

33,4 

30,2 

27,6 

8,67 

7,56 

6,41 

18 

34,8 

31,5 

28,9 

9,39 

8,23 

7,01 

19 

36,2 

32,9 

30,1 

10,1 

8,91 

7,63 

20 

37,6 

34,2 

31,4 

10,9 

9,59 

8,26 

21 

38,9 

35,5 

32,7 

11,6 

10,3 

8,90 

22 

40,3 

36,8 

33,9 

12,3 

11,0 

9,54 

23 

41,6 

38,1 

35,2 

13,1 

11.7 

10,2 

<4 

43,0 

39,4 

36,4 

13,8 

12,4 

10,9 

25 

44,3 

40,6 

37,7 

14,6 

13,1 

11,5 

26 

45,6 

41,9 

38,9 

15,4 

13,8 

12,2 

27 

47,0 

43,2 

40,1 

16,2 

14,6 

12,9 

28 

48,3 

44,5 

41,3 

16,9 

15,3 

13,6 

29 

49,6 

45,7 

42,6 

17,7 

16,0 

14,3 

30 

50,9 

47,0 

43,8 

18,5 

16,8 

15,0 

31 

52,2 

48,2 

45,0 

19,3 

17,5 

15,7 

32 

53,5 

49,5 

46,2 

20,1 

18,3 

16,4 

33 

54,8 

50,7 

47,4 

20,9 

19,0 

17,1 

34 

56,1 

52,0 

48,6 

21,7 

19,8 

17,8 

35 

57,3 

53,2 

49,8 

22,5 

20,6 

18,5 


58,6 

54,4 

51,0 

23,3 

21,3 

19,2 

37 

59,9 

55,7 

52,2 

24,1 

22,1 

20,0 

38 

61,2 

56,9 

53,4 

24,9 

22,9 

20,7 

39 

62,4 

58,1 

54,6 

25,7 

23,7 

21,4 

40 

63,7 

59,3 

1 55,8 

26,5 

24,4 

22,2 

41 

65,0 

60,6 

56,9 

27,3 

25,2 

22,9 

42 

66,2 

61,8 

58,1 

28,1 

26,0 

23,7 

43 

67,5 

63,0 

59,3 

29,0 

26,8 

24,4 

44 

68,7 

64,2 

60,5 

29,8 

27,6 

25,1 

45 

70,0 

65,3 

61,7 

30,6 

28,4 

25,9 

46 

71,2 

66,6 

62,8 

31,4 

29,2 

26,7 

47 

72,4 

67,8 

64,0 

32,3 

30,0 

27,4 

48 

73,7 

69,0 

65,2 

33,1 

30,8 

28,2 

49 

74,9 

70,2 

66,3 

33,9 

31,6 

28,9 












Прод о лжени е 


Число I X 2 при вероятности Р, равной 


степеней 
свободы f 

0,01 

0,025 

0,05 

1 0,95 

1 0,975 

1 0,99 

50 

76,2 

71,4 

67,5 

34,8 

32,4 

29,7 

51 

77,4 

72,6 

68,7 

35,6 

33,2 

30,5 

52 

78,6 

73,8 

69,8 

36,4 

34,0 

31,2 

53 

79,8 

75,0 

71,0 

37,3 

34,8 

32,0 

54 

81,1 

76,2 

72,2 

38,1 

35,6 

32,8 

55 

82,3 

77,5 

73,3 

39,0 

36,4 

33,6 

56 

83,5 

78,6 

74,5 

39,8 

37,2 

34,3 

57 

84,7 

79,8 

75,6 

40,6 

38,0 

35,1 

58 

86,0 

80,9 

76,8 

41,5 

38,8 

35,9 

59 

87,2 

82,1 

77,9 

42,3 

39,7 

36,7 

60 

88,4 

83,3 

79,1 

43,2 

40,5 

37,5 

61 

89,6 

84,5 

80,2 

44,0 

41,3 

38,3 

62 

90,8 

85,7 

81,4 

44,9 

42,1 


63 

92,0 

86,8 

82,5 

45,7 

43,0 

39І9 

64 

93,2 

88,0 

89,2 

83,7 

46,6 

43,8 

40,6 

65 

94,4 

84,8 

47,4 

44,6 

41,4 

66 

95,6 

90,3 

86,0 

48,3 

45,4 

42,2 

67 

96,8 

91,5 

87,1 

49,2 

46,3 

43,0 

68 

98,0 

92,7 


50,0 

47,1 

43,8 

69 

99,2 

93,9 

89,4 

50,9 

47,9 

44,6 

70 

100,4 

95,0 

90,5 

51,7 

48,8 

45,4 

71 

101,6 

96,2 

91,7 

52,6 

49,6 

46,2 

72 

102,8 

97,4 

92,8 

53,5 

50,4 

47,1 

73 

104,0 

98,5 

93,9 

54,3 

51,3 

47,9 

74 

105,2 

99,7 

95,1 

55,2 

52,1 

48,7 

75 

106,4 

100,8 

96,2 

56,1 

52,9 

49,5 

76 

107,6 

102,0 

97,4 

56,9 

53,8 

50,3 

77 

108,8 

103,2 

98,5 

57,8 

54,6 

51,1 

78 

110,0 

104,3 

99,6 

58,7 

55,5 

51,9 

79 

111,1 

105,5 

100,7 

59,5 

56,3 

52,7 

80 

112,3 

106,6 

101,9 

60,4 

57,2 

53,5 

81 

113,5 

107,8 

103,0 

61,3 

58,0 

54,4 

82 

114,7 

108,9 

104,1 

62,1 

58,8 

55,2 

83 

115,9 

110,1 

105,3 

63,0 

59,7 

56,0 

84 

117,1 

111,2 

106,4 

63,9 

60,5 

56,8 

85 

118,2 

112,4 

107,5 

64,7 

61,4 

57,6 

86 

119,4 

113,5 

108,6 

65,6 

62,2 

58,5 

87 

120,6 

114,7 

109,8 

66,5 

63,1 

59,3 


121,8 

115,8 

110,9 

67,4 

63,9 

60,1 


122,9 

117,0 

112,0 

68,2 

64,8 

60,9 

90 

124,1 

118,1 

113,1 

69,1 

65,6 

61,8 

91 

125,3 

119,3 

114,3 

70,0 

66,5 

62,6 

92 

126,5 

120,4 

115,4 

70,9 

67,4 

63,4 

93 

127,6 

121,6 

116,5 

71,8 

68,2 

64,2 

94 

128,8 

122,7 

117,6 

72,6 

69,1 

65,1 

95 

130,0 

123,9 

118,8 

73,5 

69,9 

65,9 

96 

131,1 

125,0 

119,9 

74,4 

70,8 

66,7 

97 

132,3 

126,1 

121,0 

75,3 

71,6 

67,6 

98 

133,5 

127,3 

122,1 

76,2 

72,5 

68,4 

99 

134,6 

128,4 

123,2 

77,0 

73,4 

69,2 

100 

135,8 

129,6 

124,3 

77,9 

74,2 

70,1 
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Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ 

6 КОЭФФИЦИЕНТА КОРРЕЛЯЦИИ/^ 
(ДВУСТОРОННИЙ КРИТЕРИИ) 


Число 

степеней 

г при уровне значимости а, равном 

0,10 

0,05 

0,02 

0,01 

1 

0,988 

0,997 

0,999 

1,000 

2 

0,900 

0,950 

0,980 

0,990 

3 

0,805 

0,878 

0,934 

0,959 

4 

0*729 

0,811 

0,882 

0,917 

5 

0,669 

0,754 

0,833 

0,874 

6 

0,621 

0,707 

0,789 

0,834 

7 

0,582 

0,666 

0,750 

0,798 

8 

0,549 

0,632 

0,716 

0,765 

9 

0,521 

0,602 

0,685 

0,735 

10 

0,497 

0,576 

0,658 

0,708 

11 

0,476 

0,553 

0,634 

0,684 

12 

0,457 

0,532 

0,612 

0,661 

13 

0,441 

0,514 

0,592 

0,641 

14 

0,426 

0,497 

0,574 

0,623 

15. 

0,412 

0,482 

0,558 

0,606 

16 

0,400 

0,468 

0,543 

0,590 

17 

,0,389 

0,456 

0,528 

0,575 

18 

0,378 

0,444 

0,516 

0,561 

19 

0,369 

0,433 

0,503 

0,549 

20 

0,360 

0,423 

0,492 

0,537 

25 

0,323 

0,381 

0,445 

0,487 

30 

0,296 

0,349 

0,409 

0,449 

35 

0,275 

0,325 

0,381 

0,418 

40 

0,257 

0,304 

0,358 

0,393 

45 

0,243 

0,287 

0,338 

0,372 

50 

0,231 

Q.273 

0,322 

0,354 

60 

0,211 

0,250 

0,295 

0,325 

70 

0,195 

0,232 

0,274 

0,302 

80 

0,183 

0,217 

0,256 

0,283 

90 

0,173 

0,205 

0,242 

0,267 

100 

0,164 

0,195 

0,230 

0,254 
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4.65 

5,06 

5.31 

5,48 

5,62 

5,73 
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6,41 
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g 
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0,853 

0,888 
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0,864 

0,848 

0,833 

0,808 

0,797 

0,787 

0,778 

0,770 

0,749 

0,738 

0,729 
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Приложение МЕТОДЫ АТТЕСТАЦИОННОГО АНАЛИЗА ГСО 


g s 
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0,1—0,4 В присутствии Сг, W, Со. 


























Продолжение 
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КП—50—85 IСтали легированные 0,002—0,30 
























И к— спектроскопия СО— ПО—85 Стали 0,001—0,30 
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Экстракционно-фотометриче- СО—35—82 Стали и чугуны 0,003—0,6 

ский с диметилглиоксимом, 
окисление (NH 4 ) 2 S20 8 _ 
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Экстракционно-фотометриче- |КП—71—85 |Стали | 0,001—0,50 
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Продолжение 
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плавлением. Cr> 10% — отго¬ 

няют. Отделение сопутствую¬ 
щих компонентов NaOH. 
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0,07—0,25 Без W, 
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Фотометрический с 2,2'-бицин- СО—1—81 Стали и чугуны С,05—2,0 
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0,2—10,0 










































Продолжение 



























285 


Фотометрический с арсеназо ІІІІ СО—17—82 ІСтали углеродистые и| 0,035—0,35 





















Продолжены» 



ной хроматографии. 































Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ Г-КРИТЕРИЯ 
9 (ОДНОСТОРОННИЙ КРИТЕРИИ) 


Г 

Уровень 
значимости а 

8% 

Уро 


8% 

Уровень 

и 

Уровень 

1 * 
сі 

0,05 

0,01 

II 

0,05 

0,01 

II 

0,05 

0,01 

І! 

0,05 

0,01 



Значение 

т к изве 




Значение < 


ІСТНО 

3 

1,74 

2,215 

14 

2,59 

3,07 

3 

1,15 

1,15 

14 

2,37 

2,66 

4 

1,94 

2,43 

15 

2,62 

3,10 

4 

1,46 

1,49 

15 

2,41 

2,71 

5 

2,08 

2,57 

16 

2,64 

3,12 

5 

1,67 

1,75 

16 

2,44 

2,75 

6 

2,18 

2,68 

17 

2,67 

3,15 

6 

1,82 

1,94 

17 

2,48 

2,79 

7 

2,27 

2,76 

18 

2,69 

3,17 

7 

1,94 

2,10 

18 

2,50 

2,82 

8 

2,33 

2,83 

19 

2,71 

3,19 

8 

2,03 

2,22 

19 

2,53 

2,85 

9 

2,39 

2,88 

20 

2,73 

3,21 

9 

2,11 


20 

2,56 

2,88 

10 

2,44 

2,93 

21 

2,75 

3,22 

10 

2,18 

2,41 

21 

2,58 

2,91 

11 

2,48 

2,97 

22 

2,77 

3,24 

11 

2,23 

2,48 

22 

2,60 

2,94 

12 

2,52 

3,01 

23 

2,78 

3,26 

12 

2,29 

2,55 

23 

2,62 

2,96 

13 

2,56 

3,04 

24 

2,80 

3,27 

13 

2,33 

2,61 

24 

2,64 

2,99 


Приложение КОЭФФИЦИЕНТЫ 

10 ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ ПРИ ПРОВЕРКЕ 

ГИПОТЕЗЫ О НОРМАЛЬНОМ 
РАСПРЕДЕЛЕНИИ СРЕДНИХ 
РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИИ 
СОСТАВА С ПОМОЩЬЮ 1У-КРИТЕРИЯ 





Значения , 

при N, равном 



5 1 6 

7 |-8 

- 9 

10 

„ 

1 

0,6646 

0,6431 

0,6233 

0,6052 

0,5888 

0,5739 

0,5601 

2 

0,2413 

0,2806 

0,3031 

0,3164 

0,3244 

0,3291 

0,3315 

3 


0,0875 

0,1401 

0,1743 

0,1976 

0,2141 

0,2260 

4 




0,0561 

0,0947 

0,1224 

0,1429 

5 






0,0399 

0,0695 

/ 



Знач 

ения y N-i 

при N, равном 



12' 

1 13 

.4 

15 1 

іб 1 

17 I 

18 

1 

0,5475 0,5359 

0,5251 

0,5150 

0,5056 

0,4963 

0,4886 

2 

0,3325 І 0,3325 І 

0,3318 

0.3306 1 

0,3290 

0,3273 

0,3253 
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Продолжение 


/ 



Значения у 

при N , равном 



» 1 13 

.4 1 

15 

іб 

.7 1 

18 

3 

0,2347 

0,2412 

0,2640 

0,2495 

0,2521 

0,2540 

0,2553 

4 

0,1586 

3,1707 

0,1802 

0,1878 

0,1939 

0,1988 

0,2027 

5 

0,0922 

3,1099 

0,1240 

0,1353 

0,1447 

0,1524 

0,1587 

6 

0,0303 

3,0539 

0,0727 

0,0880 

0,1005 

0,1109 

0,1197 

7 



0,0240 

0,0433 

0,0593 

0,0725 

0,0837 

8 





0,0196 

0,0359 

0,0496 

9 







0,0163 

/ 



Значен 

ня Ѵуу у при N , равном 



19 1 

20 

21 

22 

23 I 24 1 25 

! 

0,4808 

0,4734 

0,4643 

0,4590 

0,4542 

0,4493 

0,4450 

2 

0,3232 

0,3211 

0,3185 

0,3156 

0,3126 

0,3098 

0,3069 

3 

0,2561 

0,2565 

0,2578 

0,2571 

0,2563 

0,2554 

0,2543 

4 

0,2059 

0,2085 

0,2119 

0,2131 

0,2139 

0,2145 

0,2148 

5 

0,1641 

0,1686 

0,1736 

0,1764 

0,1787 

0,1807 

0,1822 

6 

0,1271 

0,1334 

0,1399 

0.1443 

0,1480 

0,1512 

0,1539 

7 

0,0932 

0,1013 

0,1092 

0,1150 

0,1201 

0,1245 

0,1283 

8 

0,0612 

0,0711 

0,0804 

0,0878 

0,0941 

0,0997 

0,1046 

9 

0,0303 

0,0422 

0,0530 

0,0618 

0,0696 

0,0764 

0,0823 

10 


0,0140 

0,0263 

0,0368 

0,0459 

0,0539 

0,0610 

11 




0,0122 

0,0228 

0,0321 

0,0403 

12 






0,0107 

0,0200 


Приложение КРИТИЧЕСКИЕ ЗНАЧЕНИЯ ^-КРИТЕРИЯ 
11 


Объем 

Уровень значимости а 


Урі 

эвень значимости а 

выбор¬ 
ки N 

0,1 

0,05 

0,02 

0,01 1 


0,1 1 

0,05 1 

0,02 

0,01 

5 

0,806 

0,762 

0,715 

0,686 

16 

0,906 

0,887 

0,863 

0,844 

6 

0,826 

0,788 

0,743 

0,713 

17 

0,910 

0,892 

0,869 

0,851 

7 

0,838 

0,803 

0,760 

0,730 

18 

0,914 

0,897 

0,874 

0,858 

8 

0,851 

0,818 

0,778 

0,749 

19 

0,917 

0,901 

0,879 

0,863 

9 

0,859 

0,829 

0,791 

0,764 

20 

0,920 

0,905 

0,884 

0,868 

10 

0,869 

0,842 

0,806 

0,781 

21 

0,923 

0,908 


0,873 

11 

0,876 

0,850 

0,817 

0,792 

22 

0,926 

0,911 

0,892 

0,878 

12 

0,883 

0,859 

0,823 

0,805 

23 

0,928 

0,914 

0,895 

0,881 

13 


0,866 

0,837 

0,814 

24 

0,930 

0,916 

0,898 

0,884 

14 

15 

0,895 

0,901 

0,874 

0,881 

0,846 

0,855 

0,825 

0,835 

25 

0,931 

0,918 

0,901 

0,888 
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